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Abstrakt
Bakala´rˇska´ pra´ce se zaby´va´ prˇ´ıpravou membra´n z oxidu krˇemicˇite´ho (SiO2) na krˇemı´ko-
ve´m (Si) substra´tu pomoc´ı anizotropn´ıho lepta´n´ı krˇemı´ku. Masky pro anizotropn´ı
lepta´n´ı krˇemı´ku byly vytvorˇeny pomoc´ı elektronove´ litografie a chemicke´ho lepta´n´ı
SiO2. V pra´ci jsou popsa´ny jednotlive´ kroky postupu prˇ´ıpravy membra´n vcˇetneˇ pouzˇi-
ty´ch experimenta´ln´ıch podmı´nek. Za u´cˇelem optimalizace pracovn´ıho postupu bylo
provedeno neˇkolik meˇrˇen´ı rychlosti lepta´n´ı Si/SiO2 v r˚uzny´ch roztoc´ıch. Vy´sledky
teˇchto meˇrˇen´ı jsou zde uvedeny. Prˇipravene´ membra´ny byly charakterizova´ny pomoc´ı
opticke´ mikroskopie, rastrovac´ı elektronove´ mikroskopie a spektroskopicke´ reflektome-
trie. Soucˇa´st´ı pra´ce je popis metod, pouzˇity´ch pro prˇ´ıpravu a analy´zu definovany´ch
struktur, prˇipraveny´ch pomoc´ı anizotropn´ıho lepta´n´ı krˇemı´ku.
Summary
The aim of the bachelor’s thesis is the fabrication of silicon dioxide (SiO2) membranes
on silicon (Si) substrate by anisotropic etching of silicon. Masks for anisotropic silicon
etching were prepared by electron beam litography and SiO2 wet etching. Individual
steps of membrane fabrication are described, including used experimental conditions.
In order to optimize the fabrication process, etch rates of Si/SiO2 in several solutions
were measured. Results of the measurements are included in the thesis. Fabricated
membranes were characterised by optical microscopy, scanning electron microscopy
and spectroscopic reflectometry. Methods, used for fabrication and analysis of defined
structures created by anisotropic silicon etching, are briefly summarized.
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U´VOD
Rychlost lepta´n´ı krystalicke´ho krˇemı´ku ve vodny´ch alkalicky´ch roztoc´ıch je silneˇ za´visla´
na krystalograficke´m smeˇru. Tato skutecˇnost umozˇnˇuje vytva´rˇet lepta´n´ım krˇemı´ku
trojrozmeˇrne´ struktury pozˇadovany´ch tvar˚u a rozmeˇr˚u. Membra´ny prˇipravene´ pomoc´ı
anizotropn´ıho lepta´n´ı krˇemı´ku jsou vyuzˇ´ıva´ny v mnoha oblastech mikro a nanotechno-
logi´ı. Pouzˇ´ıvaj´ı se jako podp˚urna´ vrstva pro analy´zu vzork˚u v transmisn´ı elektronove´
i v opticke´ mikroskopii. Typicky´m vyuzˇit´ım membra´n a dalˇs´ıch struktur prˇipraveny´ch
anizotropn´ım lepta´n´ım krˇemı´ku jsou mikroelektromechanicke´ syste´my (MEMS), mezi
neˇzˇ patrˇ´ı naprˇ. pohybove´ a tlakove´ senzory nebo pr˚utokomeˇry. Membra´ny lze take´
pouzˇ´ıt jako substra´t pro experimenty v mikroskopii bl´ızke´ho pole.
Tato pra´ce se zaby´va´ prˇ´ıpravou SiO2 membra´n na krˇemı´kove´m substra´tu. Pra´ce
je rozdeˇlena do peˇti kapitol. V prvn´ı kapitole je pojedna´no o vlastnostech a krysta-
love´ strukturˇe monokrystalicke´ho krˇemı´ku, ktera´ u´zce souvis´ı s anizotropi´ı chemicke´ho
lepta´n´ı. Jsou zde popsa´ny vlastnosti a postup vy´roby krˇemı´kovy´ch desek. Druha´ ka-
pitola se zaby´va´ za´kladn´ımi mechanismy mokre´ho a suche´ho lepta´n´ı. Du˚raz je kla-
den prˇedevsˇ´ım na mokre´ chemicke´ lepta´n´ı krˇemı´ku ve vodny´ch roztoc´ıch hydroxidu
draselne´ho (KOH) a tetramethylamonium hydroxidu (TMAH), a da´le na vytva´rˇen´ı
membra´n pomoc´ı lepta´n´ı krˇemı´ku v teˇchto roztoc´ıch. Trˇet´ı kapitola popisuje principy
spin coatingu a elektronove´ litografie. Uvedene´ technologie byly v te´to pra´ci pouzˇity
pro prˇ´ıpravu SiO2 masek pro anizotropn´ı lepta´n´ı krˇemı´ku. Metody charakterizace
membra´n pomoc´ı opticke´ a rastrovac´ı elektronove´ mikroskopie a prˇedevsˇ´ım meˇrˇen´ı
tlousˇt’ky tenky´ch vrstev pomoc´ı spektroskopicke´ reflektometrie jsou strucˇneˇ shrnuty
ve cˇtvrte´ kapitole. Posledn´ı, pa´ta´ kapitola zahrnuje experimenta´ln´ı cˇa´st te´to pra´ce a
zaby´va´ se postupem prˇ´ıpravy membra´n. Jsou zde rozebra´ny jednotlive´ kroky, vcˇetneˇ
pouzˇity´ch experimenta´ln´ıch podmı´nek. Tato kapitola da´le shrnuje provedena´ meˇrˇen´ı a
dosazˇene´ vy´sledky. V za´veˇru je prˇedstaveno neˇkolik pla´novany´ch rozsˇ´ıˇren´ı te´to pra´ce.
1. VLASTNOSTI A STRUKTURA KRˇEMI´KU
Krˇemı´k je polovodicˇ s atomovy´m cˇ´ıslem 14 a patrˇ´ı mezi nejrozsˇ´ıˇreneˇjˇs´ı prvky na Zemi.
Jeho v prˇ´ırodeˇ nejcˇasteˇjˇs´ı izotop 2814Si se vyskytuje vy´hradneˇ ve sloucˇenina´ch nejcˇasteˇji
v mocnosti Si4+, ktera´ je da´na jeho elektronovou strukturou (4 vakantn´ı orbitaly ve
valencˇn´ı vrstveˇ) [19]. Projevuje vysokou afinitu ke kysl´ıku, se ktery´m vytva´rˇ´ı oxid
krˇemicˇity´ (SiO2). Cˇisty´ krˇemı´k mu˚zˇe existovat v krystalicke´ formeˇ i jako amorfn´ı la´tka.
Amorfn´ı la´tky jsou pevne´ la´tky, ktere´ nemaj´ı pravidelnou strukturu. U teˇchto la´tek
je usporˇa´da´n´ı cˇa´stic v ra´mci cele´ho objemu na´hodne´ (mluv´ıme o kra´tkodosahove´m
usporˇa´da´n´ı). V krystalu jsou atomy pravidelneˇ usporˇa´da´ny do krystalove´ mrˇ´ızˇky, ktera´
je trojrozmeˇrny´m periodicky´m opakova´n´ım za´kladn´ıho motivu. Jestlizˇe je periodicita
usporˇa´da´n´ı atomu˚ zachova´na v cele´m objemu, jedna´ se o monokrystal (mluv´ıme o da-
lekodosahove´m usporˇa´da´n´ı). Jestlizˇe je la´tka slozˇena z mensˇ´ıch zrn, v ra´mci nichzˇ jsou
atomy usporˇa´da´ny pravidelneˇ, avsˇak vza´jemna´ poloha jednotlivy´ch zrn nen´ı pravi-
delna´, jedna´ se o polykrystal. Amorfn´ı la´tky se na rozd´ıl od krystalicky´ch vyznacˇuj´ı
t´ım, zˇe maj´ı ve vsˇech smeˇrech stejne´ fyzika´ln´ı vlastnosti (jsou izotropn´ı). Pro nasˇe u´cˇely
vyuzˇ´ıva´me anizotropie monokrystalicke´ho krˇemı´ku, proto se j´ım da´le budeme zaby´vat.
Amorfn´ı krˇemı´k nejev´ı pro nasˇe u´cˇely potrˇebnou anizotropii a polykrystalicky´ krˇemı´k
take´ nen´ı kv˚uli mı´stneˇ promeˇnlive´ strukturˇe pro nasˇe u´cˇely vhodny´.
1.1 Krystalova´ struktura krˇemı´ku
Krystalova´ mrˇ´ızˇka charakterizuje prostorove´ usporˇa´da´n´ı atomu˚ (prˇ´ıp. iont˚u) v krys-
talicke´m materia´lu. Celou krystalovou mrˇ´ızˇku lze vytvorˇit prostorovy´m opakova´n´ım
geometricke´ho elementu (rovnobeˇzˇnosteˇnu), ktery´ se nazy´va´ elementa´rn´ı bunˇka. Ele-
menta´rn´ı bunˇka je urcˇena trˇemi neza´visly´mi vektory, resp. trˇemi u´seky na sourˇadny´ch
osa´ch x, y, z a trˇemi u´hly mezi sourˇadny´mi osami α, β, γ. Existuje v´ıce zp˚usob˚u jak pro
danou mrˇ´ızˇku tuto bunˇku zvolit. Elementa´rn´ı bunˇka o nejmensˇ´ım objemu se nazy´va´
primitivn´ı bunˇka. Krystaly mu˚zˇeme klasifikovat podle symetrie. Rozliˇsujeme tak celkem
14 typ˚u tzv. Bravaisovy´ch mrˇ´ızˇek [2], ktere´ mu˚zˇeme rozdeˇlit do 7 krystalovy´ch soustav
podle sedmi typ˚u elementa´rn´ıch buneˇk. Struktura krystal˚u je popsa´na pomoc´ı mrˇ´ızˇky
a skupiny atomu˚, spojeny´ch s kazˇdy´m mrˇ´ızˇkovy´m bodem, tzv. ba´ze. Ba´ze mu˚zˇe by´t
tvorˇena jedn´ım azˇ neˇkolika tis´ıci atomy. Krystalograficka´ struktura krˇemı´ku je diaman-
tova´ kubicka´, v n´ızˇ krystalizuje take´ germanium, diamant, apod. Jedna´ se o kubickou
mrˇ´ızˇku plosˇneˇ strˇedeˇnou (fcc1), ve ktere´ je ba´ze tvorˇena dveˇma atomy, z nichzˇ jeden
lezˇ´ı v mrˇ´ızˇkove´m bodeˇ a druhy´ je ve vsˇech sourˇadny´ch smeˇrech posunut o 1/4 mrˇ´ızˇkove´
1 Fcc - face centered cubic.
1. Vlastnosti a struktura krˇemı´ku 5
konstanty. Krystalovou strukturu krˇemı´ku tedy dostaneme, uvazˇujeme-li dveˇ mrˇ´ızˇky
fcc, z nichzˇ jedna je v˚ucˇi druhe´ posunuta o 1/4 teˇlesove´ u´hloprˇ´ıcˇky. Pu˚vodn´ı i posunute´
mrˇ´ızˇkove´ body tak spolecˇneˇ vytvorˇ´ı mrˇ´ızˇku diamantove´ho typu, prˇicˇemzˇ kazˇdy´ atom
Si je kovalentneˇ va´za´n ke svy´m cˇtyrˇem nejblizˇsˇ´ım soused˚um. Kubicka´ plosˇneˇ strˇedeˇna´
mrˇ´ızˇka a diamantova´ kubicka´ struktura je zna´zorneˇna na Obr. 1.1. Mrˇ´ızˇkova´ konstanta
krˇemı´ku je a = 5, 43 A˚ [2].
Obr. 1.1: Dveˇ vza´jemneˇ posunute´ fcc mrˇ´ızˇky tvorˇ´ı diamantovou mrˇ´ızˇku (prˇevzato z [7])
1.2 Millerovy indexy
Vsˇechny krystalograficke´ roviny a smeˇry mohou by´t popsa´ny pomoc´ı tzv. Millerovy´ch
index˚u. Millerovy indexy roviny, ozn. (hkl), jsou reciproke´ hodnoty u´sek˚u, ktere´ dana´
rovina vyt´ına´ na sourˇadny´ch osa´ch, prˇevedene´ na nejmensˇ´ı nesoudeˇlna´ cela´ cˇ´ısla. Soubor
ekvivalentn´ıch rovin (rovin se stejnou symetri´ı) oznacˇujeme {hkl}. Prˇ´ıkladem ekviva-
lentn´ıch rovin v kubicke´ soustaveˇ jsou jednotlive´ steˇny krychle s Millerovy´mi indexy
{100}. Millerovy indexy smeˇru, ozn. [uvw], je trojice nejmensˇ´ıch cely´ch cˇ´ısel, ktere´
jsou ve stejne´m pomeˇru jako slozˇky vektoru, urcˇuj´ıc´ıho dany´ smeˇr. Soubor ekviva-
lentn´ıch smeˇr˚u oznacˇujeme 〈uvw〉. V krystalograficke´ soustaveˇ kubicke´ je smeˇr [uvw]
kolmy´ k rovineˇ se stejny´mi indexy (uvw) a Millerovy indexy roviny maj´ı tak vy´znam
norma´love´ho vektoru dane´ roviny. Prˇ´ıklady 3 krystalograficky´ch rovin s prˇ´ıslusˇny´mi
Millerovy´mi indexy v krystalograficke´ soustaveˇ krychlove´ proste´ jsou na Obr. 1.2.
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Obr. 1.2: Krystalograficke´ roviny a jejich Millerovy indexy
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1.3 U´hly mezi krystalograficky´mi rovinami
U´hel mezi dveˇma rovinami odpov´ıda´ u´hlu, ktery´ sv´ıraj´ı norma´love´ vektory teˇchto rovin.
Vztah pro kosinus u´hlu, ktery´ sv´ıraj´ı vektory ~u a ~v, je:
cosα =
~u · ~v
|~u||~v| , (1.1)
kde ~u·~v prˇedstavuje skala´rn´ı soucˇin vektor˚u ~u a ~v a |~u| = √~u · ~u je velikost, resp. norma
vektoru ~u. V krystalograficke´ soustaveˇ krychlove´ lze ve vztahu (1.1) mı´sto norma´lovy´ch
vektor˚u pouzˇ´ıt Millerovy indexy prˇ´ıslusˇny´ch krystalograficky´ch rovin a urcˇit tak u´hel
mezi dany´mi rovinami. U´hly α mezi vybrany´mi rovinami jsou vypocˇteny v Tab. 1.1.
α [◦] (100) (110) (010) (001) (101)
(100) 0 45,0 90,0 90,0 45,0
(011) 90,0 60,0 45,0 45,0 60,0
(111) 54,7 35,3 54,7 54,7 35,3
(211) 35,2 30,0 65,9 65,9 30,0
(311) 25,2 31,4 72,4 72,4 31,4
(511) 15,8 35,2 78,9 78,9 35,2
(711) 11,4 37,6 81,9 81,9 37,6
Tab. 1.1: U´hly mezi rovinami v krystalograficke´ soustaveˇ krychlove´
1.4 Vy´roba a vlastnosti krˇemı´kovy´ch desek
Monokrystalicky´ krˇemı´k se obvykle vyra´b´ı rˇ´ızenou krystalizac´ı z taveniny Czochralske´ho
metodou (CZ). Vysoce cˇisty´ polykrystalicky´ krˇemı´k je vystaven teplota´m vysˇsˇ´ım nezˇ
teplota ta´n´ı 1410 ◦C [6]. Do taveniny je ponorˇen monokrystalicky´ za´rodek, ktery´ je
na´sledneˇ za kontrolovany´ch podmı´nek vytahova´n. Regulac´ı podmı´nek (teplota tave-
niny, rychlost tazˇen´ı, rychlost ota´cˇen´ı, atd.) se doc´ıl´ı
”
dosednut´ı“ atomu˚ krˇemı´ku do
prˇesneˇ definovany´ch poloh krystalove´ mrˇ´ızˇe [20]. Postup vy´roby monokrystalicke´ho
va´lcove´ho ingotu je schematicky naznacˇen na Obr. 1.3. Ru˚st monokrystalu prob´ıha´
Vlozˇen´ı
za´rodku
do taveniny
Pocˇa´tek r˚ustu
krystalu
Postupne´
vytahova´n´ı
krystalu
Monokrystalicky´
va´lcovy´ ingot
Obr. 1.3: Postup vy´roby monokrystalicke´ho krˇemı´ku Czochralske´ho metodou
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v atmosfe´rˇe tvorˇene´ inertn´ımi plyny (naprˇ. Ar). Vy´sledny´ monokrystalicky´ ingot se da´le
obrous´ı na pozˇadovany´ pr˚umeˇr a narˇezˇe na tenke´ pla´tky kruhove´ho tvaru, o tlousˇt’ce
obvykle 100–500µm v za´vislosti na pr˚umeˇru. (Pro krˇemı´kove´ pla´tky cˇi desky se beˇzˇneˇ
pouzˇ´ıva´ anglicky´ na´zev wafer.) Na´sleduje zaoblen´ı hran, oboustranne´ lapova´n´ı, lepta´n´ı
ve smeˇsi kyselin a lesˇteˇn´ı. Podle pozˇadavk˚u mu˚zˇe by´t povrch desky upraven naprˇ´ıklad
nanesen´ım vrstvy oxidu krˇemicˇite´ho. Krystalograficka´ orientace monokrystalicke´ho in-
gotu i z neˇj vyrobeny´ch krˇemı´kovy´ch desek je da´na orientac´ı za´rodku. Nejcˇasteˇji se
vyra´b´ı desky s orientac´ı roviny radia´ln´ıho rˇezu (111) a (100), podstatneˇ me´neˇ pak
desky (110) [6]. Orientace krystalove´ struktury krˇemı´ku vzhledem k plocha´m prvn´ıch
dvou zminˇovany´ch krˇemı´kovy´ch desek je patrna´ z Obr. 1.4. Prˇi vy´robeˇ dotovane´ho
Obr. 1.4: Orientace krystalove´ struktury Si vzhledem k povrchu (100) a (111) desek
(prˇevzato z [18])
krˇemı´ku se do taveniny prˇida´va´ pozˇadovane´ mnozˇstv´ı prˇ´ımeˇsi. Krystalograficka´ orien-
tace roviny desky a typ vodivosti (P nebo N) krˇemı´ku, z neˇhozˇ je vyrobena, jsou vy-
znacˇeny pomoc´ı tzv. hlavn´ı a pomocne´ fasety, tj. serˇ´ıznuty´ch okraj˚u desky. Toto znacˇen´ı
se prova´d´ı jizˇ na monokrystalicke´m ingotu prˇed jeho narˇeza´n´ım na desky. Konvence
ve znacˇen´ı orientace a typu vodivosti je patrna´ z Obr. 1.5. Velikost odrˇezany´ch okraj˚u
je zde pro na´zornost zveˇtsˇena.
P
(111)
P
(100)
N
(111)
N
(100)
<110>
Obr. 1.5: Znacˇen´ı krystalograficke´ orientace a typu vodivosti krˇemı´kovy´ch desek
2. LEPTA´NI´
Lepta´n´ı lze charakterizovat jako chemicko–fyzika´ln´ı proces, prˇi neˇmzˇ docha´z´ı k odeb´ıra´n´ı
materia´lu z leptane´ho povrchu. Vhodneˇ zvoleny´m zp˚usobem lepta´n´ı lze selektivneˇ upra-
vovat strukturu a povrchove´ vlastnosti prakticky vsˇech materia´l˚u [7]. Ru˚zne´ zp˚usoby
lepta´n´ı se zpravidla rozdeˇluj´ı na tzv. mokre´ a suche´ lepta´n´ı. Beˇhem mokre´ho lepta´n´ı
docha´z´ı k chemicke´ reakci mezi leptac´ım roztokem a povrchem leptane´ la´tky. Tento pro-
ces lze rozdeˇlit do trˇ´ı za´kladn´ıch krok˚u. Molekuly leptadla nejprve difunduj´ı v roztoku
k leptane´mu povrchu, na neˇjzˇ adsorbuj´ı. Na povrchu docha´z´ı k chemicke´ (zpravidla re-
doxn´ı [22]) reakci mezi molekulami substra´tu a leptadla. V za´veˇrecˇne´ fa´zi se produkty
chemicke´ reakce uvolnˇuj´ı z povrchu leptane´ la´tky a difunduj´ı zpeˇt do roztoku. Uvedene´
fa´ze mokre´ho lepta´n´ı jsou naznacˇeny na Obr. 2.1.
Adsorpce Reakce Desorpce
Obr. 2.1: Mechanismus mokre´ho lepta´n´ı
Suche´ lepta´n´ı nepouzˇ´ıva´ chemicky´ch roztok˚u jako leptac´ıho me´dia a mu˚zˇe prob´ıhat
neˇkolika zp˚usoby. Prˇi tzv. fyzika´ln´ım lepta´n´ı je povrch
”
bombardova´n“ energeticky´mi
cˇa´sticemi, ktere´ prˇi dopadu prˇeda´vaj´ı hybnost a energii molekula´m substra´tu, cˇ´ımzˇ
zp˚usobuj´ı erozi povrchu. Da´le mu˚zˇe by´t leptany´ povrch vystaven vlivu reaktivn´ıho
plynu nebo plazmatu, kdy docha´z´ı k chemicky´m reakc´ım za soucˇasne´ spotrˇeby leptane´ho
materia´lu. Lepta´n´ı pomoc´ı reaktivn´ıch iont˚u (RIE1) je kombinac´ı obou vy´sˇe zmı´neˇny´ch
proces˚u. Jedna´ se o chemicko–fyzika´ln´ı metodu lepta´n´ı, kdy vlivem dopadaj´ıc´ıch iont˚u
dojde k rozrusˇen´ı povrchu a na´sledne´ chemicke´ reakci mezi molekulami povrchu a re-
aktivn´ımi ionty. Mechanismus lepta´n´ı reaktivn´ımi ionty je schematicky naznacˇen na
Obr. 2.2. Oranzˇoveˇ jsou zde vyznacˇeny dopadaj´ıc´ı energeticke´ ionty, ktere´ zp˚usobuj´ı
odprasˇova´n´ı sˇedeˇ vyznacˇeny´ch molekul povrchu.
Du˚lezˇity´mi charakteristikami leptac´ıho procesu jsou selektivita a izotropie. Rych-
lost lepta´n´ı lze definovat jako rychlost odeb´ıra´n´ı materia´lu z leptane´ho povrchu. Selek-
tivita je pomeˇr rychlost´ı lepta´n´ı r˚uzny´ch materia´l˚u, odpov´ıda´ tedy schopnosti leptat
pouze pozˇadovany´ materia´l bez prˇ´ıliˇsne´ho ovlivneˇn´ı ostatn´ıch materia´l˚u. Oblast po-
1 RIE - reactive ion etching.
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+
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Obr. 2.2: Mechanismus lepta´n´ı reaktivn´ımi ionty
vrchu urcˇena´ k lepta´n´ı je obvykle vymezena pomoc´ı tzv. masky, ktera´ lepta´n´ı ne-
podle´ha´, jak je vyznacˇeno na Obr. 2.1 a na Obr. 2.2. Prˇi lepta´n´ı pomoc´ı masky je
proto vyzˇadova´na vysoka´ selektivita vzhledem k materia´lu masky, tj. rychlost lepta´n´ı
masky mus´ı by´t znacˇneˇ nizˇsˇ´ı nezˇ rychlost lepta´n´ı substra´tu. Prˇi lepta´n´ı monokrysta-
licke´ho materia´lu se pojem selektivita pouzˇ´ıva´ i ve smyslu pomeˇru rychlost´ı lepta´n´ı
r˚uzny´ch krystalograficky´ch rovin [4].
Izotropn´ı lepta´n´ı prob´ıha´ ve vsˇech smeˇrech stejnou rychlost´ı. Docha´z´ı tak k vy´razne´mu
”
podlepta´n´ı“ masky za vzniku ova´lny´ch otvor˚u. U anizotropn´ıho lepta´n´ı se rychlost
lepta´n´ı liˇs´ı v za´vislosti na smeˇru, cozˇ umozˇnˇuje vytva´rˇet lepta´n´ım struktury defino-
vany´ch tvar˚u a rozmeˇr˚u. Srovna´n´ı prˇ´ıklad˚u otvor˚u vytvorˇeny´ch izotropn´ım a anizot-
ropn´ım lepta´n´ım je na Obr. 2.3.
Izotropn´ı Anizotropn´ı
Maska
Obr. 2.3: Srovna´n´ı pr˚urˇez˚u izotropneˇ a anizotropneˇ vyleptany´ch otvor˚u
Vysoka´ selektivita spolecˇneˇ s relativneˇ vysokou rychlost´ı lepta´n´ı a hladkost´ı leptany´ch
ploch patrˇ´ı obecneˇ k hlavn´ım vy´hoda´m mokre´ho lepta´n´ı v˚ucˇi lepta´n´ı suche´mu. Mezi
hlavn´ı nevy´hody mokre´ho lepta´n´ı patrˇ´ı pomeˇrneˇ obt´ızˇne´ rˇ´ızen´ı procesu lepta´n´ı a ome-
zene´ rozliˇsen´ı. Pomoc´ı mokre´ho lepta´n´ı nelze efektivneˇ vytva´rˇet struktury submikro-
novy´ch rozmeˇr˚u [1, 7, 22].
2.1 Anizotropn´ı lepta´n´ı krˇemı´ku
Anizotropn´ı lepta´n´ı prob´ıha´ r˚uznou rychlost´ı v za´vislosti na krystalograficke´m smeˇru.
Typicky´ pomeˇr rychlost´ı lepta´n´ı krˇemı´kuR〈uvw〉 ve vy´znacˇny´ch krystalograficky´ch smeˇrech
〈uvw〉 je podle [7]:
R〈110〉 : R〈100〉 : R〈111〉 = 400 : 200 : 1. (2.1)
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Uvedeny´ pomeˇr rychlost´ı je pouze orientacˇn´ı, nebot’ za´vis´ı na pouzˇite´m leptac´ım roz-
toku a konkre´tn´ıch experimenta´ln´ıch podmı´nka´ch. Obecneˇ vsˇak plat´ı, zˇe rychlost lepta´n´ı
ve smeˇru 〈111〉 je mnohem mnohem nizˇsˇ´ı nezˇ ve zby´vaj´ıc´ıch dvou uvedeny´ch smeˇrech.
Z tohoto d˚uvodu se pro mokre´ anizotropn´ı lepta´n´ı krˇemı´ku pouzˇ´ıvaj´ı desky s orien-
tac´ı (110) a (100), zat´ımco desky (111) se k tomuto u´cˇelu nepouzˇ´ıvaj´ı. Ru˚zne´ rych-
losti lepta´n´ı jednotlivy´ch krystalograficky´ch rovin souvisej´ı s r˚uznou hustotou zaplneˇn´ı
teˇchto rovin atomy. Existuje neˇkolik model˚u, ktere´ se snazˇ´ı vysveˇtlit anizotropii lepta´n´ı.
Seidel˚uv model vysveˇtluje anizotropn´ı lepta´n´ı na za´kladeˇ energie potrˇebne´ k odtrzˇen´ı
atomu krˇemı´ku [9]. Kazˇda´ krystalograficka´ rovina rozdeˇluje krystalovou mrˇ´ızˇku jiny´m
zp˚usobem. V rovina´ch {111} jsou atomy orientova´ny tak, zˇe se pod rovinou nacha´zej´ı
trˇi sousedn´ı va´zane´ atomy a jedna volna´ vazba vystupuje nad rovinu (viz Obr. 1.4).
Uvazˇujeme-li roviny {100}, vystupuj´ı nad rovinu dveˇ volne´ vazby a dveˇma zby´vaj´ıc´ımi
vazbami jsou va´za´ny sousedn´ı atomy pod rovinou (Obr. 1.4). Energie potrˇebna´ k vytrzˇen´ı
silneˇji va´zane´ho atomu v rovineˇ {111} je tedy veˇtsˇ´ı, a proto zde lepta´n´ı prob´ıha´ poma-
leji. Elwenspoek˚uv model je inspirova´n teori´ı r˚ustu krystal˚u a prˇedpokla´da´, zˇe rychlost
lepta´n´ı jednotlivy´ch krystalograficky´ch rovin je urcˇena jejich atoma´rn´ı drsnost´ı. U rovin
{111} je povrchova´ drsnost nejmensˇ´ı (jsou nejhusteˇji obsazeny atomy), cozˇ zp˚usobuje
pomale´ lepta´n´ı teˇchto rovin, podobneˇ jako na hladke´m povrchu docha´z´ı obt´ızˇneˇ k nuk-
leaci [11]. Anizotropn´ı lepta´n´ı se snazˇ´ı vysveˇtlit i dalˇs´ı modely (naprˇ. Kendall˚uv nebo
Palik˚uv [12, 13]), skutecˇny´ mechanismus vsˇak dosud nen´ı objasneˇn [23].
2.2 Vytva´rˇen´ı definovany´ch struktur pomoc´ı anizotropn´ıho lepta´n´ı Si
Usporˇa´da´n´ı krystalograficky´ch rovin vzhledem k plosˇe desek (100) a (110) urcˇuje tvar
struktur vytvorˇeny´ch jejich anizotropn´ım lepta´n´ım. Toto usporˇa´da´n´ı je patrne´ z Obr. 2.4.
54,7◦
(110) 〈100〉 〈11
1〉
B B
B–B
(110)
(111)
54,7◦
(100) 〈110〉
〈110〉
(100)
(111)
A A
A–A
Obr. 2.4: Usporˇa´da´n´ı krystalograficky´ch rovin v deska´ch (100) a (110) (adaptova´no z [19])
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Vytvorˇ´ıme-li cˇtvercovy´ otvor v masce, mu˚zˇeme lepta´n´ım (100) desek vytva´rˇet otvory
ve tvaru prˇevra´cene´
”
pyramidy“ s plochy´m dnem. Sˇikme´ steˇny ohranicˇuj´ıc´ı otvor jsou
tvorˇeny rovinami {111} a dno je tvorˇeno rovinou (100) stejneˇ jako povrch substra´tu.
Geometrie otvoru vznikle´ho lepta´n´ım (100) desky je zna´zorneˇna na Obr. 2.5.
(100)
{111}
x
x
d
〈110〉
〈110〉
x0 x0
d0
54,7◦
{1
11
}
{1
11
}
δ
Obr. 2.5: Pohled shora a rˇez otvorem anizotropneˇ vyleptany´m v desce (100)
Prˇestozˇe je rychlost lepta´n´ı ve smeˇru 〈111〉mnohem nizˇsˇ´ı nezˇ ve smeˇru 〈100〉 (viz (2.1)),
nen´ı tato rychlost nulova´. Proto docha´z´ı k lepta´n´ı sˇikmy´ch steˇn otvoru {111} a t´ım
k podlepta´n´ı masky, jak je zna´zorneˇno na Obr. 2.5. S pouzˇit´ım znacˇen´ı rozmeˇr˚u z Obr. 2.5
lze napsat vztah pro velikost dna vyleptane´ho otvoru x v za´vislosti na velikosti otvoru
v masce x0:
x = x0 − d
√
2 + 2δ, (2.2)
kde d je hloubka vyleptane´ho otvoru. Sˇ´ıˇrka podlepta´n´ı δ je prˇ´ımo u´meˇrna´ celkove´mu
cˇasu lepta´n´ı t. Z geometrie vyleptane´ho otvoru plyne vztah pro δ:
δ =
√
3
2
R〈111〉t, (2.3)
kde R〈111〉 je rychlost lepta´n´ı ve smeˇru 〈111〉. Dosazen´ım (2.3) do (2.2) dostaneme:
x = x0 − d
√
2 +
√
6R〈111〉t. (2.4)
Uvedeny´ vztah (2.4) umozˇnˇuje vypocˇ´ıtat sˇ´ıˇrku odkryte´ masky x0 a celkovy´ cˇas lepta´n´ı
t na za´kladeˇ pozˇadovane´ sˇ´ıˇrky dna x a hloubky otvoru d. Ze vztahu (2.4) mu˚zˇeme
eliminovat cˇas t dosazen´ım t = d/R〈100〉, kde R〈100〉 je rychlost lepta´n´ı ve smeˇru 〈100〉.
Dostaneme tak na´sleduj´ıc´ı vztah:
x = x0 − d
√
2
(
1−
√
3
R〈111〉
R〈100〉
)
. (2.5)
Ze vztahu (2.5) je patrne´, zˇe podlepta´n´ı masky pro danou hloubku lepta´n´ı d je neprˇ´ımo
u´meˇrne´ selektiviteˇ lepta´n´ı, tedy pomeˇru rychlost´ı lepta´n´ı ve smeˇrech 〈100〉 a 〈111〉.
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2.3 Vytva´rˇen´ı membra´n pomoc´ı anizotropn´ıho lepta´n´ı Si
Hloubka vyleptane´ho otvoru d (viz Obr. 2.5) za´vis´ı na rychlosti lepta´n´ı ve smeˇru
〈100〉 a na celkove´m cˇase lepta´n´ı. Je-li otvor v masce dostatecˇneˇ velky´, dojde po
dostatecˇneˇ dlouhe´m cˇase k prolepta´n´ı cele´ desky. Jestlizˇe je deska opatrˇena maskou
oboustranneˇ, vznikne na spodn´ı straneˇ desky membra´na tvorˇena´ materia´lem masky,
jak je zna´zorneˇno na Obr. 2.6. Velikost membra´ny x v za´vislosti na velikosti otvoru
x x
〈110〉
〈110〉
x0 x0
d0
54,7◦
Obr. 2.6: Membra´na vytvorˇena´ anizotropn´ım lepta´n´ım krˇemı´ku (100)
v masce x0 urcˇ´ıme jednoduchou u´pravou vztahu (2.4):
x = x0 −
√
2d0 +
√
6R〈111〉t, (2.6)
kde d0 je tlousˇt’ka desky. Jelikozˇ prˇ´ıprava membra´n vyzˇaduje prolepta´n´ı cele´ desky, tedy
dlouhe´ leptac´ı cˇasy, hraje podlepta´n´ı sˇikmy´ch steˇn vy´znamnou roli a nelze jej v tomto
prˇ´ıpadeˇ zanedbat. Vytvorˇ´ıme-li v masce prˇ´ıliˇs maly´ otvor, dojde prakticky k zastaven´ı
lepta´n´ı v okamzˇiku, kdy se protnou roviny {111}. V prˇ´ıpadeˇ cˇtvercove´ho otvoru v masce
vznikne lepta´n´ım otvor ve tvaru prˇevra´cene´
”
pyramidy“, jak je naznacˇeno na Obr. 2.7.
Tato vlastnost na´m umozˇnˇuje kontrolovat hloubku vyleptane´ho otvoru i jinak, nezˇ
54,7◦
x0
x0
d0
〈110〉
〈110〉
Obr. 2.7: Zastaven´ı lepta´n´ı prˇi protnut´ı rovin {111}
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pouze kontrolou cˇasu lepta´n´ı. Nedojde v tomto prˇ´ıpadeˇ vsˇak k vytvorˇen´ı membra´ny.
Existuje tedy urcˇita´ minima´ln´ı velikost otvoru v masce x0,min, prˇi ktere´ pra´veˇ dojde
k prolepta´n´ı cele´ desky, dana´ vztahem:
x0,min =
√
2d0 −
√
6R〈111〉t. (2.7)
Zde je vy´znam pouzˇity´ch symbol˚u stejny´ jako ve vy´sˇe uvedeny´ch vztaz´ıch. Jak je patrne´
z Obr. 2.5, Obr. 2.6 a Obr. 2.7, jsou vsˇechny strany horn´ı i doln´ı podstavy vyleptane´ho
otvoru vzˇdy zarovna´ny souhlasneˇ s fasetami desky, tedy ve smeˇrech 〈110〉. K zarovna´n´ı
dojde neza´visle na orientaci otvoru v masce [4]. V prˇ´ıpadeˇ, zˇe otvor v masce nen´ı
zarovna´n v teˇchto smeˇrech, docha´z´ı k podlepta´n´ı masky a vzniku otvoru opsane´ho
k p˚uvodn´ımu otvoru v masce (viz Obr. 2.8). Jak je zrˇejme´ z Obr. 2.8, nelze v tomto
prˇ´ıpadeˇ pouzˇ´ıt vztah (2.4) pro velikost vy´sledne´ho otvoru. Chceme-li lepta´n´ım vytva´rˇet
struktury urcˇity´ch rozmeˇr˚u, je tedy nutne´ otvor v masce spra´vneˇ orientovat.
x0
x
〈110〉
〈110〉
Obr. 2.8: Strany vyleptane´ho otvoru jsou vzˇdy zarovna´ny ve smeˇrech 〈110〉 (sn´ımek vpravo
prˇevzat z [4])
2.4 Lepta´n´ı Si v roztoc´ıch KOH a TMAH
Vsˇechny roztoky, pouzˇ´ıvane´ k anizotropn´ımu chemicke´mu lepta´n´ı krˇemı´ku, jsou vodne´
alkalicke´ roztoky, kde hlavn´ı chemicka´ slozˇka mu˚zˇe by´t organicka´ i anorganicka´ [9]. Mezi
historicky nejstarsˇ´ı roztoky pouzˇ´ıvane´ za t´ımto u´cˇelem patrˇ´ı vodny´ roztok hydrazinu
(N2H4) a pyrokatecholu (C6H4(OH)2). Hydrazin byl pozdeˇji nahrazen me´neˇ toxicky´m a
stabilneˇjˇs´ım ethylendiaminem (NH2(CH2)2NH2). Vodne´ roztoky obsahuj´ıc´ı ethylendi-
amin pyrokatechol (EDP) jsou pro anizotropn´ı lepta´n´ı krˇemı´ku sta´le pouzˇ´ıva´ny [9, 4].
Mezi anorganicka´ leptadla patrˇ´ı vodne´ roztoky hydroxid˚u alkalicky´ch kov˚u, naprˇ. vodny´
roztok hydroxidu draselne´ho (KOH). Krˇemı´k lze anizotropneˇ leptat i ve vodny´ch roz-
toc´ıch tzv. kvartern´ıch amoniovy´ch hydroxid˚u, mezi neˇzˇ patrˇ´ı naprˇ. tetramethyla-
monium hydroxid (N(CH3)4OH), beˇzˇneˇ oznacˇovany´ zkratkou TMAH, prˇ´ıp. TMAOH.
Strukturn´ı chemicky´ vzorec te´to la´tky je na Obr. 2.9.
V te´to pra´ci byly pro anizotropn´ı lepta´n´ı krˇemı´ku pouzˇity posledn´ı dva z vy´sˇe
jmenovany´ch roztok˚u – KOH a TMAH. Chemicke´ mechanismy lepta´n´ı v obou roztoc´ıch
jsou velmi podobne´. Prˇi lepta´n´ı krˇemı´ku ve vodne´m roztoku KOH docha´z´ı k neˇkolika
chemicky´m reakc´ım prob´ıhaj´ıc´ım v na´sleduj´ıc´ım porˇad´ı [10, 14].
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Obr. 2.9: Strukturn´ı vzorec tetramethylamonium hydroxidu (TMAH)
Povrchovy´ atom krˇemı´ku reaguje s hydroxylovy´mi ionty. Injekc´ı 4 elektron˚u kazˇde´ho
atomu krˇemı´ku do vodivostn´ıho pa´su docha´z´ı k jeho oxidaci.
Si + 2OH− −→ Si(OH)2+2 + 4e−. (2.8)
Soucˇasneˇ docha´z´ı k redukci vody prˇ´ıtomne´ v roztoku a uvolneˇn´ı plynne´ho vod´ıku:
4H2O + 4e
− −→ 4OH− + 2H2. (2.9)
Krˇemicˇitanovy´ kation, ktery´ vznikl reakc´ı (2.8), da´le reaguje s hydroxylovy´mi anionty
za vzniku rozpustne´ho komplexu a vody.
Si(OH)2+2 + 4OH
− −→ SiO2(OH)2−2 + 2H2O. (2.10)
Celkovou reakci prˇi lepta´n´ı krˇemı´ku ve vodne´m roztoku KOH lze zapsat:
Si + 2OH− + 2H2O −→ Si(OH)2+2 + 2H2. (2.11)
Chemicke´ reakce, k nimzˇ docha´z´ı prˇi lepta´n´ı krˇemı´ku ve vodne´m roztoku TMAH, lze
rozdeˇlit do trˇ´ı krok˚u [4]:
N(CH3)4OH −→ (CH3)4N+ + OH−, (2.12)
Si + 2OH− −→ Si(OH)2+2 + 4e−, (2.13)
Si(OH)2+2 + 4H2O + 4e
− −→ Si(OH)2−6 + 2H2. (2.14)
V prvn´ım kroku reakce (2.12) vznikaj´ı sˇteˇpen´ım molekuly TMAH hydroxylove´ ani-
onty, ktere´ ve druhe´m kroku (2.13) reaguj´ı s atomy krˇemı´ku na povrchu substra´tu za
vzniku krˇemicˇitanovy´ch kationt˚u. Soucˇasneˇ s oxidac´ı krˇemı´ku prob´ıha´ redukce vod´ıku
obsazˇene´ho ve vodeˇ za vzniku dalˇs´ıch hydroxylovy´ch aniont˚u (2.14), ktere´ se va´zˇou
na krˇemicˇitanove´ kationty vznikle´ v prˇedchoz´ım kroku reakce. Konecˇny´m produktem
reakce je rozpustna´ kyselina krˇemicˇita´ a plynny´ vod´ık jako vedlejˇs´ı produkt. Z vy´sˇe
uvedeny´ch chemicky´ch reakc´ı je patrne´, zˇe prˇ´ıtomnost vody v roztoku je pro lepta´n´ı
nezbytna´. Lze tedy ocˇeka´vat, zˇe koncentrace vody v roztoku bude vy´znamneˇ ovlivnˇovat
rychlost lepta´n´ı.
3. TECHNOLOGIE POUZˇITE´ PRO PRˇI´PRAVU MEMBRA´N
Obsahem te´to kapitoly je popis technologi´ı pouzˇity´ch v jednotlivy´ch kroc´ıch prˇ´ıpravy
membra´n. Jsou zde popsa´ny principy spin coatingu a elektronove´ litografie. Uvedene´
metody jsou v te´to pra´ci pouzˇ´ıva´ny pro prˇ´ıpravu leptac´ıch masek.
3.1 Spin coating
Spin coating je metoda nana´sˇen´ı tenky´ch vrstev definovane´ tlousˇt’ky na povrch substra´tu.
Pouzˇ´ıva´ se naprˇ´ıklad k nana´sˇen´ı rezistu pro litografii. Rezist, j´ımzˇ chceme substra´t
pokry´t, je v tekute´ fa´zi v roztoku vhodne´ho rozpousˇteˇdla nejprve staticky nanesen
na povrch vzorku a substra´t je na´sledneˇ roztocˇen podle osy kolme´ k povrchu. Ro-
tace prob´ıha´ zpravidla po dobu des´ıtek sekund azˇ neˇkolika minut a typicka´ rychlost
rotace je 1500–6000 min−1 [21]. Dalˇs´ı mozˇnost´ı je dynamicke´ nanesen´ı roztoku za re-
lativneˇ pomale´ho ota´cˇen´ı substra´tu (500 min−1), cozˇ umozˇnˇuje kontrolovaneˇ pokry´t
pouze cˇa´st substra´tu pobl´ızˇ strˇedu ota´cˇen´ı. Pu˚soben´ım odstrˇedive´ s´ıly prˇi rotaci se roz-
tok rozprostrˇe po povrchu substra´tu a za vhodneˇ zvoleny´ch podmı´nek po vysusˇen´ı za-
necha´ kompaktn´ı a homogenn´ı vrstvu rezistu. Po dosazˇen´ı pozˇadovane´ tlousˇt’ky vrstvy
je vhodne´ pocˇkat, azˇ dojde alesponˇ k cˇa´stecˇne´mu odparˇen´ı rozpousˇteˇdla a vysusˇen´ı
rezistu. Lze tak prˇedej´ıt mechanicke´mu posˇkozen´ı nedostatecˇneˇ vysusˇene´ vrstvy prˇi
manipulaci se vzorkem. Vy´sˇe popsany´ postup je naznacˇen na Obr. 3.1. Charakter
Substra´t
Nanesen´ı Rotace Susˇen´ı
Obr. 3.1: Sche´ma postupu nana´sˇen´ı vrstev metodou spin coating
a tlousˇt’ka vy´sledne´ vrstvy jsou ovlivneˇny rˇadou faktor˚u. Zejme´na pouzˇity´m rozto-
kem (viskozita, koncentrace pevny´ch cˇa´stic v roztoku, rychlost vyparˇova´n´ı, povrchove´
napeˇt´ı) a take´ zvoleny´mi parametry spin coatingu (rychlost rotace, zrychlen´ı, odvod
vy´par˚u). Hlavn´ımi faktory urcˇuj´ıc´ımi vy´slednou tlousˇt’ku vrstvy jsou rychlost rotace,
koncentrace a viskozita roztoku. Rychlost rotace urcˇuje velikost odstrˇedive´ s´ıly p˚usob´ıc´ı
na rezist v tekute´ fa´zi a take´ mı´ru proudeˇn´ı vzduchu vzhledem k povrchu vzorku.
Obecneˇ plat´ı, zˇe vysˇsˇ´ı rychlost a delˇs´ı cˇas ota´cˇen´ı vede ke vzniku tencˇ´ıch vrstev. V te´to
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pra´ci byl spin coating pouzˇit k nana´sˇen´ı vrstev polymethylmethakryla´tu (PMMA)
na povrch vzorku. Za´vislosti tlousˇt’ky vrstvy 495 PMMA na rychlosti rotace jsou na
Obr. 3.2. 495 je oznacˇen´ı relativn´ı molekulove´ hmotnost (v tis´ıc´ıch). Jednotlive´ krˇivky
v grafu odpov´ıdaj´ı r˚uzny´m koncentrac´ım pevny´ch cˇa´stic v roztoku (naprˇ. A4 oznacˇuje
roztok PMMA v anisolu s 4 % pod´ılem pevny´ch cˇa´stic). Nanesen´ım veˇtsˇ´ıho objemu
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Obr. 3.2: Za´vislost tlousˇt’ky vrstvy 495 PMMA na rychlosti rotace pro r˚uzne´ koncentrace
pevny´ch cˇa´stic v roztoku anisolu (adaptova´no z [24])
roztoku doc´ıl´ıme veˇtsˇ´ı tlousˇt’ky vrstvy, lze vsˇak vhledem k nerovnomeˇrne´mu schnut´ı
ocˇeka´vat jej´ı nehomogenitu. Beˇhem prvn´ıch sekund rotace dojde k vyparˇen´ı prˇeva´zˇne´
cˇa´sti rozpousˇteˇdla. Pro pozˇadovane´ vlastnosti vrstvy je tedy d˚ulezˇite´ spra´vne´ nastaven´ı
pocˇa´tecˇn´ıho u´hlove´ho zrychlen´ı. Prˇ´ıliˇs male´ zrychlen´ı zp˚usob´ı nedostatecˇne´ rozprostrˇen´ı
roztoku po povrchu vzorku, prˇ´ıliˇs velke´ zrychlen´ı mu˚zˇe ve´st naprˇ. ke vzniku
”
v´ır˚u“ v re-
zistu (viz Obr. 3.3c). Proudeˇn´ı okoln´ıho vzduchu, jeho teplota a vlhkost mohou ovliv-
nit rychlost vyparˇova´n´ı rozpousˇteˇdla z roztoku a t´ım charakter vznikaj´ıc´ı vrstvy. Aby
bylo dosazˇeno sta´ly´ch podmı´nek, prob´ıha´ spin coating v uzavrˇene´ na´dobeˇ, ktera´ obsa-
huje pouze otvor slouzˇ´ıc´ı k nanesen´ı roztoku na povrch substra´tu. Soucˇa´st´ı prˇ´ıstroje,
na neˇmzˇ se spin coating prova´d´ı (spin coater), je zpravidla programovatelne´ rozhran´ı
s mozˇnost´ı nastaven´ı pozˇadovane´ rychlosti rotace, cˇasu a zrychlen´ı. Na Obr. 3.3 jsou
uvedeny prˇ´ıklady mozˇny´ch defekt˚u v rezistu, zp˚usobeny´ch nespra´vny´m postupem prˇi
spin coatingu.
(a) (b) (c) (d) (e)
Obr. 3.3: Prˇ´ıklady defekt˚u v rezistu. Prˇevzato z [21]
Otrˇepy a defekty na pipeteˇ pouzˇite´ k nanesen´ı roztoku mohou zp˚usobovat vznik
”
bub-
lin“ v rezistu (viz Obr. 3.3a). Nen´ı tedy vhodne´ pouzˇ´ıvat tenty´zˇ hrot pipety opakovaneˇ.
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Dojde-li k cˇa´stecˇne´mu ztuhnut´ı rezistu v dobeˇ mezi nanesen´ım a odstrˇedeˇn´ım, mohou
na povrchu vzorku vznikat poruchy ve tvaru
”
komety“, jak je zna´zorneˇno na Obr. 3.3b.
Je proto potrˇeba uve´st vzorek do ota´cˇen´ı co nejdrˇ´ıve po nanesen´ı roztoku na povrch.
Tyto defekty mohou vsˇak take´ vznikat prˇ´ıliˇs vysokou rychlost´ı nebo akcelerac´ı. Nedo-
statecˇny´ objem nanesene´ho roztoku zp˚usob´ı nedokonale´ pokryt´ı povrchu (Obr. 3.3e).
Necˇistoty na povrchu substra´tu nebo v nana´sˇene´m roztoku mohou zp˚usobit po´rovitost
rezistu, jak je patrne´ na Obr. 3.3f.
3.2 Litografie
Litografie je metoda vytva´rˇen´ı mikro a nanostruktur pozˇadovany´ch tvar˚u na povrchu
materia´lu. Cˇasto se prova´d´ı za u´cˇelem dalˇs´ıho zpracova´n´ı (lepta´n´ı, selektivn´ı dotova´n´ı
polovodicˇ˚u, atd). Prˇ´ıkladem vyuzˇit´ı mu˚zˇe by´t vytva´rˇen´ı slozˇity´ch polovodicˇovy´ch struk-
tur, naprˇ. integrovany´ch obvod˚u. Konvencˇn´ı litograficke´ techniky jsou zalozˇeny na fy-
zika´lneˇ–chemicky´ch vlastnostech rezistu, ktery´ reaguje na dopadaj´ıc´ı za´rˇen´ı nebo proud
cˇa´stic zmeˇnou svoj´ı rozpustnosti v urcˇite´m rozpousˇteˇdle. Podle vlnove´ de´lky za´rˇen´ı
nebo typu cˇa´stic pouzˇity´ch k expozici rezistu je rozliˇsujeme na fotolitografii, rentge-
novou litografii, elektronovou litografii a iontovou litografii. Postup prob´ıha´ obecneˇ
v neˇkolika kroc´ıch. Cˇisty´ povrch vzorku se nejprve pokryje vrstvou vhodneˇ zvolene´ho
rezistu pro dany´ typ litografie. Rezist je prostrˇednictv´ım masky exponova´n pouze na
vybrany´ch mı´stech, cozˇ zp˚usob´ı loka´ln´ı zmeˇnu jeho rozpustnosti. Tato zmeˇna mu˚zˇe
prob´ıhat dveˇma zp˚usoby. Vlivem expozice docha´z´ı bud’ k rozsˇteˇpen´ı molekul rezistu
na mensˇ´ı fragmenty a rezist se tak stane v exponovany´ch oblastech rozpustny´m, nebo
naopak k vytvorˇen´ı veˇtsˇ´ıch molekul a prostorove´mu prova´za´n´ı, cozˇ zp˚usob´ı loka´ln´ı ne-
rozpustnost rezistu. Obeˇ tyto zmeˇny prob´ıhaj´ı soucˇasneˇ, jedna z nich vsˇak prˇevazˇuje a
urcˇuje vy´sledne´ vlastnosti materia´lu. V prvn´ım prˇ´ıpadeˇ mluv´ıme o pozitivn´ım rezistu,
v druhe´m prˇ´ıpadeˇ o negativn´ım rezistu. Porovna´n´ı expozice pozitivn´ıho a negativn´ıho
rezistu prˇes tute´zˇ masku je na Obr. 3.4. Barvy i rozmeˇry jsou zde pouze ilustrativn´ı.
Prˇi expozici take´ nemus´ı docha´zet k viditelny´m zmeˇna´m v rezistu.
3.2.1 Elektronova´ litografie
Pro vytva´rˇen´ı struktur o rozmeˇrech pod 100 nm se nejcˇasteˇji pozˇ´ıva´ elektronova´ li-
tografie [1]. Vlnova´ de´lka elektronu urychlene´ho potencia´lovy´m rozd´ılem umozˇnˇuje
vytva´rˇet struktury o rozmeˇrech pod difrakcˇn´ım limitem sveˇtla. Rozliˇsen´ı te´to me-
tody vsˇak vy´znamneˇji nezˇ difrakce ovlivnˇuj´ı dalˇs´ı faktory jako nelinearita digita´lneˇ-
analogovy´ch prˇevodn´ık˚u, elektrostaticke´ a magnetostaticke´ rusˇen´ı, neprˇesnosti povrchu
vzorku a prˇedevsˇ´ım rozliˇsen´ı samotne´ho rezistu (viz cˇa´st 3.2.3). Rutinneˇ lze t´ımto
zp˚usobem vytva´rˇet struktury s rozliˇsen´ım 50 nm [1]. Elektronova´ litografie ma´ kromeˇ
relativneˇ vysoke´ho rozliˇsen´ı rˇadu dalˇs´ıch vy´hod. Elektronovy´ svazek mu˚zˇe by´t prˇesneˇ
a rychle vychylova´n a modulova´n pouzˇit´ım elektrostaticky´ch a magneticky´ch cˇocˇek.
Expozicˇn´ı da´vka a dodana´ energie mu˚zˇe by´t prˇesneˇ regulova´na. Princip elektronove´
3. Technologie pouzˇite´ pro prˇ´ıpravu membra´n 18
Maska
Rezist
Substra´t
Negativn´ı
obraz
Pozitivn´ı
obraz
Expozice
Zmeˇna
vlastnost´ı
rezistu
Vyvola´n´ı
Obr. 3.4: Srovna´n´ı pozitivn´ı a negativn´ı litogafie
litografie je podobny´ principu zobrazova´n´ı elektronovy´m svazkem v rastrovac´ım elek-
tronove´m mikroskopu a elektronovy´ litograf tak mu˚zˇe by´t jeho soucˇa´st´ı. Elektronova´
litografie nepotrˇebuje masku jako informaci o pozˇadovane´m vzoru. Elektronovy´ svazek
mu˚zˇe by´t vytvarova´n do u´zke´ho paprsku, ktery´ rastruje po povrchu vzorku pouze ve
vybrany´ch mı´stech a
”
kresl´ı“ tak pozˇadovanou strukturu. Pohyb svazku je zpravidla
Elektronovy´
svazek
Rezist
Substra´t
Obr. 3.5: Vytva´rˇen´ı struktur pomoc´ı elektronove´ litografie
rˇ´ızen pocˇ´ıtacˇem podle prˇedem prˇipravene´ prˇedlohy. Prˇi prˇesunech mezi r˚uzny´mi mı´sty
vytva´rˇene´ struktury je nutne´ svazek odclonit, aby nedosˇlo k nezˇa´douc´ı expozici. To
zajiˇst’uje tzv. Beam Blanker, ktery´ v dane´m okamzˇiku elektrostaticky odklon´ı svazek
elektron˚u mimo vzorek. Tato funkce je take´ automaticky rˇ´ızena pocˇ´ıtacˇem. Nevy´hodou
elektronove´ litografie je jej´ı mala´ rychlost, nebot’ expozice jednotlivy´ch bod˚u struktury
prob´ıha´ postupneˇ.
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3.2.2 Rezisty pro elektronovou litografii
V elektronove´ litografii se cˇasto pouzˇ´ıvaj´ı polymern´ı rezisty. Tyto la´tky maj´ı pozˇadovane´
vlastnosti (meˇn´ı vlivem expozice svoji rozpustnost) a lze je pomeˇrneˇ snadno nana´sˇet
ve vrstva´ch definovane´ tlousˇtky na povrchu vzorku naprˇ. vy´sˇe zminˇovanou metodou
spin coating. U negativn´ıch elektronovy´ch rezist˚u docha´z´ı interakc´ı s energeticky´mi
elektrony k vytvorˇen´ı prostorove´ s´ıteˇ v rezistu, ktery´ se tak sta´va´ nerozpustny´m. Me´neˇ
polymern´ıch la´tek vykazuje vlastnosti pozitivn´ıho rezistu [1], kde docha´z´ı vlivem do-
padaj´ıc´ıch elektron˚u k porusˇen´ı vazeb v polymern´ım rˇeteˇzci. Cˇasto pouzˇ´ıvany´m pozi-
tivn´ım rezistem je polymethylmethakryla´t (PMMA). Jedna´ se o pr˚uhledny´ synteticky´
polymer, zna´my´ take´ jako plexisklo. Strukturn´ı vzorec te´to la´tky je na Obr. 3.6.
Obr. 3.6: Strukturn´ı vzorec polymern´ıho rˇeteˇzce PMMA
Exponovana´ mı´sta se v prˇ´ıpadeˇ pozitivn´ıho i negativn´ıho rezistu liˇs´ı od neexponovany´ch
strˇedn´ı molekula´rn´ı hmotnost´ı. Neˇktera´ organicka´ rozpousˇteˇdla za dane´ teploty roz-
pousˇteˇj´ı polymern´ı rˇeteˇzce do urcˇite´ mezn´ı molekula´rn´ı hmotnosti. Uvedena´ vlastnost
umozˇnˇuje pouzˇ´ıt tato rozpousˇteˇdla k vyvola´n´ı struktur vytvorˇeny´ch pomoc´ı elektronove´
litografie. Prˇi vyvola´n´ı dojde k odplaven´ı prˇ´ıslusˇne´ cˇa´sti rezistu v za´vislosti na zvolene´m
typu rezistu (viz Obr. 3.4). V te´to pra´ci byla jako vy´vojka pro rezist 495 PMMA A4
pouzˇita smeˇs methylisobutylketonu (MIBK) a isopropanolu (IPA) v pomeˇru 1 : 3.
3.2.3 Interakce elektron˚u z rezistem
Prˇi dopadu elektron˚u na povrch docha´z´ı k jejich interakci s molekulami rezistu. Elek-
trony pronikaj´ı pod povrch, kde prostrˇednictv´ım opakovany´ch sra´zˇek ztra´cej´ı energii
a t´ım docha´z´ı k expozici rezistu. Prˇestozˇe je svazek dopadaj´ıc´ıch elektron˚u fokusova´n
do u´zke´ stopy, vlivem sra´zˇek elektrony meˇn´ı smeˇr a sˇ´ıˇr´ı se pod povrchem vsˇemi smeˇry
i mimo oblast p˚uvodn´ıho dopadaj´ıc´ıho svazku. Mu˚zˇe tak docha´zet k expozici rezistu i
v okol´ı pozˇadovany´ch mı´st, cozˇ vy´znamneˇ omezuje rozliˇsen´ı elektronove´ litografie. Pro
urcˇen´ı velikosti interakcˇn´ıho objemu, v neˇmzˇ docha´z´ı k prˇenosu energie, byla provedena
simulace litograficke´ho procesu pomoc´ı simulacˇn´ıho software CASINO [15], ktery´ kromeˇ
trajektori´ı jednotlivy´ch elektron˚u umozˇnˇuje zobrazit i prostorove´ rozlozˇen´ı absorbovane´
energie. Simulace byla provedena s 15 000 elektrony, ktere´ byly fokusova´ny do stopy
sˇiroke´ 100 nm, cozˇ prˇiblizˇneˇ odpov´ıda´ pouzˇ´ıvany´m da´vka´m 300µC/cm2. Elektrony
o energii 30 keV interagovaly s dvojvrstvou PMMA/SiO2 na krˇemı´kove´m substra´tu (viz
Obr. 3.7). Zvolene´ rozmeˇry jednotlivy´ch vrstev odpov´ıdaj´ı rozmeˇr˚um vrstev pouzˇity´ch
v te´to pra´ci. Rˇez rozlozˇen´ım absorbovane´ energie je zobrazen na Obr. 3.7. Barevne´
3. Technologie pouzˇite´ pro prˇ´ıpravu membra´n 20
krˇivky ohranicˇuj´ı oblasti, na jejichzˇ hranici maj´ı elektrony prˇ´ıslusˇnou cˇa´st pocˇa´tecˇn´ı
energie. Nezˇa´douc´ı rozsˇ´ıˇren´ı exponovane´ oblasti rezistu lze omezit, bude-li vrstva re-
1000 nm
PMMA 200 nm
SiO2 1000 nm
Si substra´t
5 %
10 %
25 %
50 %
75 %
90 %
Obr. 3.7: Simulace expozice prˇi elektronove´ litografii - rˇez rozlozˇen´ım absorbovane´ energie
zistu dostatecˇneˇ tenka´. Jak je patrne´ z Obr. 3.7, elektrony pronikaj´ı materia´lem do
hloubky neˇkolika µm v za´vislosti na zvolene´m urychlovac´ım napeˇt´ı. Vy´znamne´ rozsˇ´ıˇren´ı
svazku vlivem sra´zˇek nasta´va´ v nasˇem prˇ´ıpadeˇ ve vrstveˇ SiO2 a prˇeva´zˇneˇ azˇ v oblasti
krˇemı´kove´ho substra´tu, kde vsˇak jizˇ nedocha´z´ı k nezˇa´douc´ı expozici rezistu. Vrstva
PMMA o tlousˇt’ce 200 nm je tedy prˇ´ıliˇs tenka´ na to, aby v n´ı docha´zelo k nezˇa´douc´ı
expozici okol´ı pozˇadovane´ho litograficke´ho vzoru a lze ji pro elektronovou litografii
pouzˇ´ıt.
3.2.4 Dalˇs´ı litograficke´ kroky
Po vyvola´n´ı exponovany´ch cˇa´st´ı rezistu vznikne vzor pozˇadovane´ho tvaru, ktery´ mu˚zˇe
by´t
”
prˇenesen“ na substra´t. Existuj´ı dva hlavn´ı zp˚usoby vytva´rˇen´ı struktur podle
prˇipravene´ho vzoru. Zby´vaj´ıc´ı rezist mu˚zˇe slouzˇit jako ochranna´ leptac´ı maska, cozˇ
zajist´ı lepta´n´ı substra´tu pouze na exponovany´ch mı´stech, kde tato maska chyb´ı (leva´
cˇa´st Obr. 3.8). Uvedeny´ postup je v te´to pra´ci cˇasto vyuzˇ´ıva´n.
Dalˇs´ı mozˇnost´ı je aditivn´ı vytva´rˇen´ı struktur metodou lift-off. Na povrch vzorku je
deponova´na (obvykle kovova´) vrstva, ktera´ pokryje jak exponovana´ mı´sta substra´tu,
tak i okoln´ı rezist. Rezist je na´sledneˇ rozpusˇteˇn, prˇicˇemzˇ je soucˇasneˇ odplavena i kovova´
vrstva na rezistu. Kovova´ vrstva z˚ustane pouze na exponovany´ch mı´stech, kde byl kov
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Lepta´n´ı Depozice
Lift-off
Litografie
Odstraneˇn´ı rezistu
Obr. 3.8: Vytva´rˇen´ı struktur pomoc´ı litografie
deponova´n prˇ´ımo na substra´t. Na povrchu substra´tu tak vznikne kovova´ struktura
stejne´ho tvaru, jako byl p˚uvodn´ı vzor v rezistu (prava´ cˇa´st Obr. 3.8).
4. METODY POUZˇITE´ PRO CHARAKTERIZACI MEMBRA´N
4.1 Opticka´ a rastrovac´ı elektronova´ mikroskopie
Opticky´ i elektronovy´ mikroskop umozˇnˇuj´ı zveˇtsˇene´ pozorova´n´ı objekt˚u. V elektro-
nove´m mikroskopu je sveˇtelny´ svazek nahrazen svazkem elektron˚u, ktery´ je vychy-
lova´n pomoc´ı elektrostaticky´ch a magneticky´ch cˇocˇek. Svazek je na povrchu foku-
sova´n do u´zke´ stopy, kde vlivem dopadaj´ıc´ıch elektron˚u docha´z´ı k emisi sekunda´rn´ıch
elektron˚u, jejichzˇ pocˇet je za´visly´ na vlastnostech a morfologii pozorovane´ho vzorku.
Sekunda´rn´ı elektrony jsou zachyceny detektorem a jejich intenzita je prˇiˇrazena dane´mu
mı´stu dopadu svazku. Na za´kladeˇ teˇchto u´daj˚u se vytva´rˇ´ı rastrovac´ı elektronovy´ mi-
kroskop vy´sledny´ obraz, ktery´ lze pozorovat na monitoru. Dalˇs´ı informace o zobra-
zova´n´ı elektronovy´m svazkem lze naj´ıt naprˇ. v [1]. Pro pozorova´n´ı a charakterizaci
membra´n byl pouzˇit opticky´ mikroskop Nikon Eclipse L150 a rastrovac´ı elektronovy´
mikroskop VEGA II od firmy TESCAN. Prˇi urcˇen´ı rychlosti lepta´n´ı krˇemı´ku byla
meˇrˇena sˇ´ıˇrka sˇikme´ steˇny (viz cˇa´st 5.5.2). U pouzˇite´ho opticke´ho mikroskopu nebylo
kv˚uli nedostatecˇne´ hloubce ostrosti mozˇne´ zaostrˇit soucˇasneˇ na horn´ı a spodn´ı pod-
stavu vyleptane´ho otvoru. Na Obr. 4.1 jsou sn´ımky te´hozˇ vyleptane´ho otvoru, prˇicˇemzˇ
v leve´ cˇa´sti Obr. 4.1 je zaostrˇeno na spodn´ı podstavu a v prave´ cˇa´sti Obr. 4.1 je za-
ostrˇeno na horn´ı podstavu (kruhovy´ otvor v masce). Z vy´sˇe uvedene´ho d˚uvodu byla
100µm 100µm
Obr. 4.1: Sn´ımky vyleptane´ho otvoru z opticke´ho mikroskopu Nikon Eclipse L150 (vlevo za-
ostrˇeno na spodn´ı podstavu otvoru, vpravo na otvor v masce)
pomoc´ı opticke´ho mikroskopu prova´deˇna pouze vizua´ln´ı kontrola vznikly´ch struktur.
Meˇrˇen´ı rozmeˇr˚u bylo provedeno pomoc´ı rastrovac´ıho elektronove´ho mikroskopu, ktery´
umozˇnˇuje pozorova´n´ı prˇi pracovn´ı vzda´lenosti typicky azˇ 3 cm, d´ıky cˇemuzˇ ma´ veˇtsˇ´ı
hloubku ostrosti a umozˇnˇuje soucˇasneˇ zaostrˇit na celou steˇnu otvoru (viz naprˇ. Obr. 5.9
nebo Obr. 5.13).
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4.2 Spektroskopicka´ reflektometrie
Spektroskopicka´ reflektometrie umozˇnˇuje urcˇit opticke´ konstanty tenke´ vrstvy (index
lomu, index absorpce a tlousˇt’ku) meˇrˇen´ım jej´ı spektra´ln´ı odrazivosti. V te´to pra´ci je
tato metoda pouzˇita k meˇrˇen´ı tlousˇt’ky tenky´ch vrstev, zejme´na pro urcˇen´ı rychlost´ı
lepta´n´ı SiO2 v r˚uzny´ch roztoc´ıch.
4.2.1 Odraz sveˇtla na tenke´ vrstveˇ
Dopadne-li sveˇtlo na rozhran´ı dvou opticky´ch prostrˇed´ı, nastane neˇkolik jev˚u. Cˇa´st
sveˇtla se odraz´ı, cˇa´st sveˇtla procha´z´ı rozhran´ım a cˇa´st mu˚zˇe by´t absorbova´na. Lom
sveˇtla na rozhran´ı dvou neabsorbuj´ıc´ıch prostrˇed´ı popisuje Snell˚uv za´kon:
n1 sinϕ1 = n2 sinϕ2. (4.1)
Kde n1, n2 jsou indexy lomu jednotlivy´ch prostrˇed´ı, ϕ1 je u´hel dopadu a ϕ2 u´hel lomu.
Obecneˇ je la´tka charakterizova´na komplexn´ım indexem lomu N˜ , ktery´ zohlednˇuje i
absorpci sveˇtla v dane´m prostrˇed´ı (viz Obr. 4.2). Fresnelovy koeficienty odrazivosti
Obr. 4.2: Dopad sveˇtla na rozhran´ı dvou opticky´ch prostrˇed´ı (prˇevzato z [8])
uda´vaj´ı pomeˇr amplitud elektricke´ intenzity dopadaj´ıc´ı a odrazˇene´ vlny. Tento pomeˇr
se liˇs´ı pro sveˇtlo polarizovane´ v rovineˇ dopadu (p-slozˇka) a kolmo k rovineˇ dopadu (s-
slozˇka). Pro kolmy´ dopad sveˇtla na rozhran´ı neabsorbuj´ıc´ıch prostrˇed´ı plat´ı na´sleduj´ıc´ı
vztahy pro tyto koeficienty:
rs12 =
n2 − n1
n2 + n1
, rp12 =
n1 − n2
n1 + n2
. (4.2)
Prˇi dopadu sveˇtla na tenkou vrstvu docha´z´ı k v´ıcena´sobny´m odraz˚um na obou roz-
hran´ıch te´to vrstvy (viz Obr. 4.3). U´plne´ reflexn´ı koeficienty soustavy dvou rozhran´ı
Obr. 4.3: Vı´cena´sobne´ odrazy sveˇtla na rozhran´ı tenke´ vrstvy (prˇevzato z [8])
jsou analogicke´ k Fresnelovy´m koeficient˚um pro jedno rozhran´ı a plat´ı [3]:
rs =
rs12 + r
s
23 exp(−i2β)
1 + rs12r
s
23 exp(−i2β)
, rp =
rp12 + r
p
23 exp(−i2β)
1 + rp12r
p
23 exp(−i2β)
, (4.3)
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kde β je fa´zovy´ rozd´ıl vlny odrazˇene´ od prvn´ıho a od druhe´ho rozhran´ı. Pro kolmy´
dopad sveˇtla lze fa´zovy´ rozd´ıl vyja´drˇit jako:
β = 2pi
d
λ
n2. (4.4)
Zde d je tlousˇt’ka vrstvy (viz Obr. 4.3) a λ vlnova´ de´lka sveˇtla. Absolutn´ı odrazivost <
je pomeˇr intenzity odrazˇene´ho sveˇtla a intenzity sveˇtla dopadaj´ıc´ıho. Jelikozˇ intenzita
souvis´ı s druhou mocninou amplitudy elektromagneticke´ vlny, je odrazivost cˇtvercem
absolutn´ı hodnoty u´plne´ho reflexn´ıho koeficientu. V prˇ´ıpadeˇ kolme´ho dopadu se u´plne´
reflexn´ı koeficienty pro jednotlive´ polarizace liˇs´ı pouze zname´nkem, viz (4.3), odrazivost
je tedy stejna´ pro obeˇ slozˇky elektromagneticke´ vlny.
< = |rs|2 = |rp|2. (4.5)
Jak ukazuj´ı vztahy (4.3) a (4.4), za´vis´ı odrazivost na vza´jemne´m vztahu vlnove´ de´lky a
tlousˇt’ky tenke´ vrstvy. Pro urcˇite´ vlnove´ de´lky mu˚zˇe doj´ıt ke konstruktivn´ı interferenci
sveˇtla odrazˇene´ho na jednotlivy´ch rozhran´ıch vrstvy. Exponencia´ln´ı faktor ve vztahu
(4.3) je v tomto prˇ´ıpadeˇ roven 1 a odrazivost je stejna´, jako odrazivost substra´tu bez
prˇ´ıtomnosti vrstvy. Na jiny´ch vlnovy´ch de´lka´ch naopak nastane destruktivn´ı interfe-
rence, cozˇ se projev´ı poklesem odrazivosti. Prˇ´ıtomnost tenke´ vrstvy tedy zp˚usobuje
pokles odrazivosti pro urcˇite´ vlnove´ de´lky sveˇtla.
U veˇtsˇiny materia´l˚u nelze zanedbat disperzi, tj. za´vislost indexu lomu a indexu
absorpce na vlnove´ de´lce. Existuje neˇkolik disperzn´ıch model˚u popisuj´ıc´ıch za´vislosti
n(λ) a k(λ). Pro popis slabeˇ absorbuj´ıc´ıch materia´l˚u (k ≈ 0), jako naprˇ. SiO2, je vhodny´
empiricky´ Cauchy˚uv model [8]:
n(λ) = A+
B
λ2
+
C
λ4
+ . . . , (4.6)
kde A,B,C jsou parametry modelu. Cˇasto se pouzˇ´ıvaj´ı pouze prvn´ı dva cˇleny (4.6).
4.2.2 Reflexn´ı spektra
Prˇedchoz´ı odstavce ukazuj´ı, jak lze modelovat reflexn´ı spektrum, tedy za´vislost odrazi-
vosti na vlnove´ de´lce sveˇtla <(λ). Kazˇdy´ model obsahuje neˇkolik nezna´my´ch parametr˚u.
V nejjednodusˇsˇ´ım prˇ´ıpadeˇ jsou teˇmito parametry empiricke´ konstanty A,B z Cauchy-
ova disperzn´ıho vztahu (4.6) a tlousˇt’ka tenke´ vrstvy d. Tyto parametry vsˇak mu˚zˇeme
zrekonstruovat opacˇny´m postupem – tzv. fitova´n´ım experimenta´lneˇ nameˇrˇeny´ch spek-
ter. Spektroskopicka´ reflektometrie je zalozˇena na meˇrˇen´ı odrazivosti zkoumane´ho vzorku
v za´vislosti na vlnove´ de´lce sveˇtla. Veˇtsˇina reflektometr˚u vyuzˇ´ıva´ kolme´ho dopadu
sveˇtla [8, 3], kdy lze pouzˇ´ıt vy´sˇe uvedene´ zjednodusˇene´ vztahy. V praxi je obt´ızˇne´
meˇrˇit intenzitu sveˇtelne´ho svazku prˇed dopadem na vzorek [8], proto se meˇrˇ´ı spek-
trum relativn´ı odrazivosti v˚ucˇi zna´me´mu standardu. Absolutn´ı odrazivost zkoumane´ho
vzorku lze pak urcˇit pomoc´ı zna´me´ odrazivosti standardu. Fitova´n´ı reflexn´ıch spek-
ter se prova´d´ı pomoc´ı optimalizacˇn´ıho software, ktery´ hleda´ maxima´ln´ı shodu mezi
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experimenta´lneˇ nameˇrˇeny´m a modelovy´m spektrem tak, zˇe vhodny´m zp˚usobem meˇn´ı
parametry zvolene´ho modelu. Nalezen´ı vypov´ıdaj´ıc´ıch hodnot nezna´my´ch parametr˚u
je vsˇak vzˇdy podmı´neˇno t´ım, jak zvoleny´ disperzn´ı model odpov´ıda´ skutecˇnosti. Na
Obr. 4.4 je zobrazeno experimenta´lneˇ nameˇrˇene´ a modelove´ reflexn´ı spektrum tenke´
vrstvy SiO2 na krˇemı´kove´m substra´tu. V tomto prˇ´ıpadeˇ lze pouzˇ´ıt Cauchy˚uv disperzn´ı
model. Fitova´n´ı nameˇrˇene´ho spektra bylo provedeno pomoc´ı programu Spektra3 [8].
Tlousˇt’ka vrstvy d a parametry Cauchyova vztahu (4.6) A,B urcˇene´ fitova´n´ım jsou
uvedeny na Obr. 4.4.
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d = (767± 1) nm
A = 1, 47± 0, 02
B = (3200± 200) nm−2
Obr. 4.4: Experimenta´ln´ı a modelove´ reflexn´ı spektrum tenke´ vrstvy SiO2 na Si substra´tu
5. PRˇI´PRAVA MEMBRA´N POMOCI´ ANIZOTROPNI´HO LEPTA´NI´
KRˇEMI´KU
Tato kapitola popisuje technologicky´ postup vytva´rˇen´ı SiO2 membra´n na krˇemı´kove´m
substra´tu pomoc´ı anizotropn´ıho lepta´n´ı krˇemı´ku. Postup lze zobecnit na prˇ´ıpravu
dalˇs´ıch definovany´ch struktur t´ımto zp˚usobem. Principy zde pouzˇity´ch metod jsou
popsa´ny v prˇedchoz´ıch kapitola´ch. Zde jsou uvedeny konkre´tn´ı experimenta´ln´ı podmı´nky
pouzˇ´ıvane´ v jednotlivy´ch kroc´ıch pracovn´ıho postupu. Za u´cˇelem optimalizace procesu
bylo provedeno neˇkolik meˇrˇen´ı rychlosti lepta´n´ı Si/SiO2 v r˚uzny´ch roztoc´ıch. Postup
a vy´sledky provedeny´ch meˇrˇen´ı jsou uvedeny v te´to kapitole. Za´veˇr kapitoly obsahuje
sn´ımky prˇipraveny´ch membra´n.
Postup prˇ´ıpravy membra´n
Prˇ´ıpravu membra´n lze strucˇneˇ shrnout do neˇkolika krok˚u. Na krˇemı´kovy´ (100) substra´t,
oboustranneˇ opatrˇeny´ vrstvou SiO2, je metodou spin coating nanesen elektronovy´ re-
zist PMMA, ve ktere´m je na´sledneˇ pomoc´ı elektronove´ litografie vytvorˇen pozˇadovany´
vzor. Exponovana´ mı´sta jsou odplavena ve vy´vojce a vrstva SiO2 je na teˇchto mı´stech
na´sledneˇ selektivneˇ odlepta´na. Zby´vaj´ıc´ı SiO2 slouzˇ´ı jako maska pro anizotropn´ı lepta´n´ı
krˇemı´ku. Cely´ postup prˇ´ıpravy membra´n je schematicky naznacˇen na Obr. 5.1.
PMMASiO2
Si
e−
Spin Coating Expozice
Vyvola´n´ıOdlepta´n´ı SiO2Anizotropn´ı lepta´n´ı Si
54,7◦
Si vzorek s vrstvou SiO2
Obr. 5.1: Sche´ma postupu prˇ´ıpravy membra´n pomoc´ı anizotropn´ıho lepta´n´ı krˇemı´ku
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Vy´sˇe uvedeny´ postup je podrobneˇ popsa´n v na´sleduj´ıc´ıch odstavc´ıch. Jednotlive´ kroky
jsou popsa´ny v porˇad´ı, ve ktere´m jsou skutecˇneˇ prova´deˇny.
5.1 Prˇ´ıprava vzork˚u
Pro prˇ´ıpravu membra´n byly pouzˇity oboustranneˇ lesˇteˇne´ krˇemı´kove´ desky s orientac´ı
roviny desky (100) od vy´robce ON Semiconductor, Rozˇnov pod Radhosˇteˇm. Vy´robce
uva´d´ı na´sleduj´ıc´ı parametry teˇchto desek:
vy´roba pr˚umeˇr tlousˇt’ka rezistivita vodivost
CZ (150±0,2) mm (381±25)µm (0,3165–0,3295) Ωcm N
Tyto desky byly z vy´roby oboustranneˇ opatrˇeny vrstvou oxidu krˇemicˇite´ho (SiO2)
o tlousˇt’ce prˇiblizˇneˇ 1000 nm. Desky je trˇeba nejdrˇ´ıve narˇezat pomoc´ı diamantove´ho
hrotu na vzorky pozˇadovany´ch rozmeˇr˚u. Pro snadnou manipulaci se vzorky jsme zvolili
rozmeˇry prˇiblizˇneˇ 1× 1 cm2. Krˇemı´kove´ desky byly rˇeza´ny v lamina´rn´ım boxu, aby se
omezilo znecˇiˇsteˇn´ı povrchu vzorku.
5.2 Nanesen´ı rezistu metodou spin coating
Prvn´ım krokem je nanesen´ı vrstvy elektronove´ho rezistu PMMA oboustranneˇ na po-
vrch prˇipraveny´ch vzork˚u. Rezist byl nanesen pomoc´ı spin coateru od firmy Laurell
TECHNOLOGIES CORPORATION, model WS-40BZ-6NPP LITE. Prˇed samotny´m
pokryt´ım povrchu vrstvou rezistu je vhodne´ zajistit odparˇen´ı nezˇa´douc´ı vody ze vzorku.
Proto byl vzorek zahrˇ´ıva´n po dobu prˇiblizˇneˇ 30 minut na teplotu 130 ◦C. Vzorek byl
da´le uchycen do drzˇa´ku spin coateru a na jeho povrch bylo naneseno PMMA v te-
kute´ fa´zi. Bylo zjiˇsteˇno, zˇe pro pokryt´ı vzork˚u zvoleny´ch rozmeˇr˚u postacˇuje objem
30–40µl. Ve veˇtsˇineˇ prˇ´ıpad˚u byl rezist nanesen staticky a vzorek na´sledneˇ roztocˇen
rychlost´ı 4000 min−1 po dobu 30 s. Pro porovna´n´ı bylo provedeno i dynamicke´ nana´sˇen´ı
za soucˇasne´ rotace o rychlosti 500 min−1. V tomto prˇ´ıpadeˇ vsˇak nebyl pozorova´n zna-
telny´ rozd´ıl v kvaliteˇ vrstvy. Byl pouzˇit rezist PMMA A4 495 (oznacˇen´ı je vysveˇtleno
v cˇa´sti 3.1). Podle u´daj˚u vy´robce (viz Obr. 3.2) by prˇi uvedene´ rychlosti rotace meˇla
vzniknout vrstva o tlousˇt’ce prˇiblizˇneˇ 180 nm, cozˇ bylo oveˇrˇeno meˇrˇen´ım tlousˇt’ky vrstvy
pomoc´ı spektroskopicke´ reflektometrie (viz cˇa´st 4.2). Pro dokonale´ vysusˇen´ı vrstvy re-
zistu byl vzorek zahrˇ´ıva´n na teplotu 180 ◦C po dobu 90 s. Pro vytva´rˇen´ı membra´n je
nutne´ pokry´t obeˇ strany vzorku. Proto byl roztok PMMA nanesen i na druhou stranu
vzorku a stejny´m zp˚usobem jako vy´sˇe bylo provedeno odstrˇedeˇn´ı a na´sledne´ vysusˇen´ı.
5.3 Expozice pomoc´ı elektronove´ litografie
Dalˇs´ı krokem je vytvorˇen´ı pozˇadovane´ho vzoru v rezistu pomoc´ı elektronove´ lito-
grafie. Vybrana´ mı´sta vzorku jsou exponova´na svazkem urychleny´ch elektron˚u, cˇ´ımzˇ
v teˇchto mı´stech dojde k rozrusˇen´ı polymern´ıch rˇetezc˚u PMMA na mensˇ´ı fragmenty (viz
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cˇa´st 3.2.1). Elektronova´ litografie byla provedena pomoc´ı rozsˇ´ıˇren´ı DrawBeam rastro-
vac´ıho elektronove´ho mikroskopu VEGA II od firmy TESCAN. Exponovane´ struktury
byly da´le vyvola´ny ponorˇen´ım vzorku do roztoku MIBK:IPA (1:3). Bylo zjiˇsteˇno, zˇe
za pokojove´ teploty k vyvola´n´ı dostacˇuje ponorˇen´ı do vy´vojky na prˇiblizˇneˇ 90 s. Je
vhodne´ se vzorkem beˇhem ponorˇen´ı v roztoku vy´vojky pohybovat. Po vyvola´n´ı jizˇ lze
pozorovat zrˇetelne´ struktury v rezistu. Velikost litograficke´ho vzoru byla urcˇena ze
vztahu (2.6) v za´vislosti na pozˇadovany´ch rozmeˇrech membra´ny, rychlosti podlepta´n´ı
ve smeˇru 〈111〉 a celkove´m cˇase lepta´n´ı. Pro veˇtsˇ´ı prˇesnost by bylo vhodne´ prˇi vy´pocˇtu
uvazˇovat i latera´ln´ı podlepta´n´ı PMMA masky beˇhem lepta´n´ı SiO2 v BHF (viz cˇa´st 5.4).
Jak bylo zmı´neˇno v cˇa´sti 2.3, je d˚ulezˇite´ orientovat litograficky vytvorˇeny´ otvor sou-
hlasneˇ se smeˇry 〈110〉. Na orientaci vsˇak neza´lezˇ´ı v prˇ´ıpadeˇ kruhovy´ch otvor˚u. Prˇi
lepta´n´ı Si docha´z´ı k podlepta´n´ı kruhove´ masky a vzniku opsane´ho pravou´hle´ho otvoru.
Te´to skutecˇnosti bylo s vy´hodou vyuzˇito pro usnadneˇn´ı postupu vy´roby membra´n.
Vytva´rˇen´ım kruhovy´ch otvor˚u byly odstraneˇny komplikace spojene´ s orientac´ı lito-
graficke´ho vzoru. V leve´ cˇa´sti Obr. 5.2 je sn´ımek pravou´hle´ho otvoru, ktery´ vznikl
podlepta´n´ım kruhove´ho otvoru v masce. V prave´ cˇa´sti Obr. 5.2 je otvor, ktery´ vznikl
podlepta´n´ım otvoru v masce ve tvaru p´ısmene W.
Obr. 5.2: Podlepta´n´ı kruhove´ho otvoru v masce a otvoru ve tvaru p´ısmene W
5.3.1 Srovna´n´ı r˚uzny´ch expozicˇn´ıch da´vek
Du˚lezˇity´m parametrem elektronove´ litografie je expozicˇn´ı da´vka, ktera´ urcˇuje pocˇet
elektron˚u, resp. na´boj dopadaj´ıc´ı na jednotkovou plochu vzorku. Prˇ´ıliˇs n´ızka´ da´vka
zp˚usob´ı nedostatecˇne´ vyvola´n´ı rezistu, prˇ´ıliˇs vysoka´ da´vka ma´ negativn´ı vliv na rozliˇsen´ı.
Je tedy nutne´ stanovit optima´ln´ı expozicˇn´ı da´vku, prˇi n´ızˇ dojde k dostatecˇne´mu vy-
vola´n´ı bez ztra´ty rozliˇsen´ı. Proto byly pomoc´ı elektronove´ litografie vytvorˇeny struk-
tury s pouzˇit´ım r˚uzny´ch expozicˇn´ıch da´vek a jednotlive´ da´vky byly porovna´ny. Prˇed
vlastn´ı litografiı je vhodne´ serˇ´ıdit elektronovy´ mikroskop pomoc´ı rozliˇsovac´ıho vzorku.
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Da´le je potrˇeba pomoc´ı Faradayovy sondy zmeˇrˇit proud svazkem, prˇi ktere´m litografii
prova´d´ıme, na za´kladeˇ cˇehozˇ software vypocˇ´ıta´ parametry expozice. Beˇhem prˇesunu do
oblasti, ktera´ ma´ by´t exponova´na, je nutne´ prˇerusˇit rastrova´n´ı, aby nedosˇlo k nezˇa´douc´ı
expozici rezistu. Pomoc´ı rozsˇ´ıˇren´ı DrawBeam bylo vytvorˇeno pole dev´ıti cˇtverc˚u. De´lka
strany cˇtverce byla 50µm a tlousˇt’ka cˇa´ry byla 1µm. Expozice byly provedeny v roz-
mez´ı da´vek 100–500µC/cm2 s krokem 50µC/cm2. Toho bylo dosazˇeno volbou za´kladn´ı
expozicˇn´ı da´vky 50µC/cm2, prˇicˇemzˇ pocˇet pr˚uchod˚u svazkem se u jednotlivy´ch cˇtverc˚u
postupneˇ zvysˇoval v rozsahu 2–10. Po dokoncˇen´ı litografie a vyvola´n´ı struktur ve
vy´vojce byly struktury pozorova´ny na opticke´m mikroskopu Nikon Eclipse L150. Porˇ´ızene´
sn´ımky roh˚u cˇtverc˚u jsou na Obr. 5.3. Prˇ´ıslusˇna´ da´vka je uvedena pod kazˇdy´m ze
sn´ımk˚u. Z Obr. 5.3 je patrne´, zˇe da´vka 100µC/cm2 nen´ı dostatecˇna´ a struktura nen´ı
100µC/cm2 150µC/cm2 250µC/cm2
350µC/cm2 450µC/cm2 500µC/cm2
Obr. 5.3: Srovna´n´ı r˚uzny´ch expozicˇn´ıch da´vek prˇi elektronove´ litografii
dokonale vyvolana´. V pomeˇrneˇ sˇiroke´m rozmez´ı da´vek 150–350µC/cm2 se struktura
jev´ı jako dostatecˇneˇ vyvolana´ a za´rovenˇ s ostry´mi hranami. Prˇi vysˇsˇ´ıch da´vka´ch nad
400µC/cm2 uzˇ docha´z´ı k nezˇa´douc´ımu rozrusˇen´ı okoln´ıch mı´st rezistu a ke ztra´teˇ
rozliˇsen´ı. Optima´ln´ı expozicˇn´ı da´vku lze za pouzˇity´ch podmı´nek stanovit v rozmez´ı
150–350µC/cm2.
5.4 Lepta´n´ı SiO2 v BHF
Prˇed samotny´m lepta´n´ım krˇemı´ku je nutne´ odstranit vrstvu SiO2 na exponovany´ch
mı´stech rezistu. Toho se doc´ıl´ı lepta´n´ım prˇes PMMA masku, prˇipravenou v prˇedchoz´ım
kroku pomoc´ı elektronove´ litografie. Maska zabra´n´ı lepta´n´ı vrstvy SiO2 s vy´jimkou
exponovany´ch mı´st povrchu. Lepta´n´ı SiO2 bylo provedeno v pufrovane´ 40 % kyselineˇ
fluorovod´ıkove´ (BHF - buffered HF), kde pufrem je 40 % fluorid amonny´ (NH4F). Pufry
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neboli tlumive´ roztoky slouzˇ´ı k udrzˇen´ı sta´le´ho pH roztoku [25]. Pomeˇr kyseliny a pufru
v pouzˇite´m roztoku byl HF:NH4F (1:5). Lepta´n´ı prob´ıhalo za pokojove´ teploty.
5.4.1 Meˇrˇen´ı rychlosti lepta´n´ı SiO2 v BHF
Pro urcˇen´ı cˇasove´ na´rocˇnosti tohoto kroku bylo provedeno meˇrˇen´ı rychlosti lepta´n´ı
SiO2 v BHF. V pravidelny´ch cˇasovy´ch intervalech lepta´n´ı byla na peˇti vzorc´ıch po-
moc´ı spektroskopicke´ reflektometrie meˇrˇena tlousˇt’ka zby´vaj´ıc´ı vrstvy SiO2. Meˇrˇen´ı
bylo provedeno pomoc´ı reflexn´ı sondy Avantes FCR-7-UV-200-2. Jako zdroj sveˇtla byla
pouzˇita halogenova´ zˇa´rovka zdroje Avantes DH-2000. Detekce byla zajiˇsteˇna pomoc´ı
vla´knove´ho spektrometru Avantes S-2000 a nameˇrˇena´ reflexn´ı spektra byla vyhodno-
cena pomoc´ı programu Spektra3 [8]. Pro ilustraci postupu meˇrˇen´ı jsou na Obr. 5.4 zob-
razena typicka´ reflexn´ı spektra pro trˇi r˚uzne´ tlousˇt’ky vrstvy SiO2. Jednotlive´ tlousˇt’ky
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Obr. 5.4: Reflexn´ı spektra pro trˇi r˚uzne´ tlousˇt’ky vrstvy SiO2 na Si substra´tu
vrstev byly urcˇeny fitova´n´ım reflexn´ıch spekter (jak je popsa´no v cˇa´sti 4.2). V nasˇem
prˇ´ıpadeˇ byla prˇi fitova´n´ı nameˇrˇeny´ch reflexn´ıch spekter jediny´m promeˇnny´m parame-
trem tlousˇt’ka vrstvy d. Parametry Cauchyova disperzn´ıho modelu (4.6) byly pevneˇ
zvoleny A = 1, 44 a B = 7000 nm−2. Tlousˇt’ky vrstev d prˇ´ıslusˇne´ jednotlivy´m reflexn´ım
spektr˚um jsou rovneˇzˇ uvedeny na Obr. 5.4.
Uvedeny´m zp˚usobem byla nameˇrˇena cˇasova´ za´vislost tlousˇt’ky zby´vaj´ıc´ı vrstvy SiO2
v pr˚ubeˇhu lepta´n´ı v BHF. Tato za´vislost vztazˇena´ k pocˇa´tecˇn´ı tlousˇt’ce na zacˇa´tku
lepta´n´ı je na Obr. 5.5. Nameˇrˇena´ za´vislost byla metodou nejmensˇ´ıch cˇtverc˚u prolozˇena
prˇ´ımkou a z jej´ı smeˇrnice byla urcˇena rychlost lepta´n´ı SiO2 v BHF:
RSiO2BHF = (101± 2) nm/min. (5.1)
U´plne´ odlepta´n´ı vrstvy SiO2 o tlousˇt’ce 1000 nm by meˇlo probeˇhnout prˇiblizˇneˇ za
10 minut, cozˇ bylo s u´speˇchem oveˇrˇeno.
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Obr. 5.5: Cˇasova´ za´vislost tlousˇt’ky odleptane´ vrstvy SiO2 v BHF prˇi ponorˇen´ı a na hladineˇ
Pro vznik membra´n je podmı´nkou, aby v tomto kroku nedosˇlo k odlepta´n´ı vrstvy SiO2
na spodn´ı straneˇ vzorku (viz Obr. 5.1). Z tohoto d˚uvodu je vzorek chra´neˇn maskou
PMMA oboustranneˇ. V praxi vsˇak ochranna´ maska nen´ı u´plneˇ kompaktn´ı a je cˇasto na
neˇktery´ch mı´stech porusˇena. K posˇkozen´ı masky docha´z´ı jednak manipulac´ı se vzorkem
a jednak prˇi
”
prˇisa´t´ı“ vzorku k drzˇa´ku beˇhem spin coatingu. V mı´stech, kde je rezist
porusˇen, tak docha´z´ı k nezˇa´douc´ımu odlepta´n´ı SiO2 na spodn´ı straneˇ vzorku. Tomu
bylo zabra´neˇno jednostranny´m lepta´n´ım SiO2, polozˇen´ım vzorku na hladinu BHF. Po-
vrchove´ napeˇt´ı kapaliny zp˚usob´ı, zˇe se vzorek neponorˇ´ı do roztoku a je tak lepta´n
pouze z jedne´ strany. Druha´ strana vzorku je vystavena pouze para´m BHF, ktere´ lep-
taj´ı vy´razneˇ pomaleji. Na Obr. 5.6 jsou sn´ımky lepta´n´ı vzork˚u na hladineˇ BHF. Prˇi
lepta´n´ı SiO2 na hladineˇ BHF byla pozorova´na prˇiblizˇneˇ dvakra´t nizˇsˇ´ı rychlost lepta´n´ı
otvor˚u nezˇ prˇi jejich lepta´n´ı ponorˇen´ım. U´plne´ odlepta´n´ı SiO2 o tlousˇt’ce 1000 nm trvalo
zpravidla 20 minut. Proto byla stejny´m zp˚usobem jako vy´sˇe zmeˇrˇena rychlost lepta´n´ı
SiO2 na hladineˇ BHF. Nameˇrˇena´ cˇasova´ za´vislost tlousˇt’ky odleptane´ vrstvy vztazˇena´
k pocˇa´tecˇn´ı tlousˇt’ce je na Obr. 5.5. Nameˇrˇenou za´vislost´ı byla opeˇt prolozˇena prˇ´ımka,
z jej´ızˇ smeˇrnice byla urcˇena rychlost lepta´n´ı vrstvy SiO2 na hladineˇ BHF:
RSiO2BHF,hlad = (115± 2) nm/min. (5.2)
Prˇekvapuj´ıc´ım zjiˇsteˇn´ım bylo, zˇe lepta´n´ı na hladineˇ prob´ıha´ prˇiblizˇneˇ stejnou rychlost´ı
jako lepta´n´ı ponorˇen´ım. Nameˇrˇena´ rychlost (5.2) je dokonce mı´rneˇ vysˇsˇ´ı nezˇ rych-
lost (5.1) nameˇrˇena´ prˇi lepta´n´ı ponorˇen´ım. Pozorovane´ zpomalen´ı lepta´n´ı je zrˇejmeˇ
zp˚usobeno povrchovy´m napeˇt´ım kapaliny, ktere´ bra´n´ı prˇ´ıstupu leptac´ıho roztoku do
maly´ch otvor˚u, v nichzˇ lepta´n´ı pozˇadujeme. Prˇi lepta´n´ı cele´ plochy vzorku k tomuto
zpomalen´ı nedocha´z´ı. Je tedy nutne´ rozliˇsovat rychlost lepta´n´ı souvisly´ch ploch SiO2,
5. Prˇ´ıprava membra´n pomoc´ı anizotropn´ıho lepta´n´ı krˇemı´ku 32
Obr. 5.6: Jednostranne´ lepta´n´ı SiO2 polozˇen´ım vzorku na hladinu BHF
ktera´ byla zmeˇrˇena (5.2), a rychlost lepta´n´ı SiO2 v otvorech, u ktere´ bylo pozorova´no,
zˇe je prˇiblizˇneˇ dvakra´t nizˇsˇ´ı. Lze take´ prˇedpokla´dat, zˇe tato rychlost souvis´ı s velikost´ı
leptane´ho otvoru. Jak je patrne´ z Obr. 5.5, je v obou prˇ´ıpadech rychlost lepta´n´ı pomeˇrneˇ
sta´la´, cˇehozˇ lze vyuzˇ´ıt pro dodatecˇne´ zmensˇova´n´ı tlousˇt’ky jizˇ hotovy´ch membra´n jej´ım
cˇa´stecˇny´m odlepta´n´ım.
5.5 Anizotropn´ı lepta´n´ı Si v roztoc´ıch KOH a TMAH
Tento krok prˇedstavuje za´veˇrecˇnou cˇa´st postupu, nebot’ zde docha´z´ı k samotne´mu
vytva´rˇen´ı membra´n. U´cˇelem vsˇech prˇedchoz´ıch krok˚u bylo vytvorˇen´ı SiO2 masky pro
lepta´n´ı krˇemı´ku. Experimenta´lneˇ bylo oveˇrˇeno, zˇe polymern´ı rezist PMMA nelze pouzˇ´ıt
jako masku pro lepta´n´ı krˇemı´ku v roztoc´ıch KOH a TMAH, nebot’ je v teˇchto roztoc´ıch
rychle rozpousˇteˇn, cozˇ je v souladu s [16]. Naopak je vhodne´ zbyly´ rezist prˇed samotny´m
lepta´n´ım odstranit (ponorˇen´ım do acetonu) a zabra´nit tak znecˇiˇsteˇn´ı leptac´ıho roztoku.
Nejprve bylo provedeno neˇkolik pokus˚u prˇipravit membra´nu anizotropn´ım lepta´n´ım
krˇemı´ku ve 30 % vodne´m roztoku KOH za teploty 80 ◦C. T´ımto zp˚usobem se vsˇak
nepodarˇilo prˇipravit membra´ny, nebot’ drˇ´ıve nezˇ k prolepta´n´ı cele´ krˇemı´kove´ desky
dosˇlo k odlepta´n´ı SiO2 z obou stran vzorku a vzniku pr˚uchoz´ıch otvor˚u v krˇemı´kove´
desce. Pro vy´robu membra´n je vhodny´ roztok, ktery´ lepta´ krˇemı´k dostatecˇneˇ rychle
a za´rovenˇ lepta´ SiO2 co nejpomaleji, tedy leptac´ı roztok s vysokou selektivitou v˚ucˇi
SiO2 masce. Pro srovna´n´ı selektivit pouzˇity´ch leptac´ıch roztok˚u byly zmeˇrˇeny rychlosti
lepta´n´ı SiO2 v roztoc´ıch 30 % KOH a 25 % TMAH.
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5.5.1 Meˇrˇen´ı rychlosti lepta´n´ı SiO2 v roztoc´ıch KOH a TMAH
Meˇrˇen´ı bylo provedeno pomoc´ı spektroskopicke´ reflektometrie stejneˇ jako v cˇa´sti 5.4.1.
Nameˇrˇene´ za´vislosti tlousˇt’ky odleptane´ vrstvy SiO2 na cˇase lepta´n´ı jsou na Obr. 5.7.
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Obr. 5.7: Cˇasova´ za´vislost tlousˇt’ky odleptane´ vrstvy SiO2 v roztoc´ıch KOH a TMAH
Nameˇrˇeny´mi za´vislostmi (Obr. 5.7) byly prolozˇeny prˇ´ımky a z jejich smeˇrnic byly
urcˇeny rychlosti lepta´n´ı SiO2 v jednotlivy´ch roztoc´ıch:
RSiO230%KOH = (5, 6± 0, 2) nm/min, (5.3)
RSiO225%TMAH = (0, 39± 0, 02) nm/min. (5.4)
Lepta´n´ı prob´ıhalo za teploty T = 80 ◦C. Rychlosti lepta´n´ı v jednotlivy´ch roztoc´ıch
jsou uvedeny i na Obr. 5.7. Pro prˇehlednost jsou zde tyto hodnoty uvedeny bez inter-
val˚u spolehlivosti. K u´plne´mu odlepta´n´ı vrstvy SiO2 o tlousˇt’ce 1000 nm dojde v roz-
toku KOH prˇiblizˇneˇ za 3 hodiny lepta´n´ı. Cˇasy lepta´n´ı prˇi vytva´rˇen´ı membra´n vsˇak
beˇzˇneˇ prˇesahuj´ı dobu 10 hodin. Prˇi lepta´n´ı v roztoku KOH neposkytuje SiO2 maska
dostatecˇnou ochranu, cozˇ cˇin´ı roztok KOH pro vytva´rˇen´ı membra´n nevhodny´m. Za
t´ımto u´cˇelem by bylo vhodneˇjˇs´ı pouzˇ´ıt masku z nitridu krˇemicˇite´ho (Si3N4) [7, 16].
Z Obr. 5.7 je patrne´, zˇe v roztoku TMAH prob´ıha´ lepta´n´ı SiO2 vy´razneˇ pomaleji nezˇ
v roztoku KOH. K u´plne´mu odlepta´n´ı vrstvy SiO2 o tlousˇt’ce 1000 nm v roztoku TMAH
by bylo potrˇeba prˇes 40 hodin, cozˇ prˇesahuje typicke´ leptac´ı cˇasy. Z tohoto d˚uvodu je
roztok TMAH pro vytva´rˇen´ı membra´n vhodneˇjˇs´ı, a proto se j´ım da´le budeme zaby´vat.
Pro lepta´n´ı Si byl v te´to pra´ci rovneˇzˇ pouzˇit 5 % vodny´ roztok TMAH. V tomto roztoku
byla na za´kladeˇ orientacˇn´ıho meˇrˇen´ı pozorova´na pouze zanedbatelna´ rychlost lepta´n´ı
SiO2, ktera´ byla me´neˇ nezˇ 5 nm/hod.
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5.5.2 Meˇrˇen´ı rychlosti lepta´n´ı Si v TMAH
Pro urcˇen´ı celkove´ho cˇasu potrˇebne´ho k prolepta´n´ı cele´ desky a vzniku membra´ny byla
zmeˇrˇena rychlost lepta´n´ı krˇemı´ku ve 25 % a v 5 % vodne´m roztoku TMAH. Meˇrˇen´ı
rychlosti lepta´n´ı spocˇ´ıva´ v meˇrˇen´ı hloubky vyleptane´ho otvoru v za´vislosti na cˇase
lepta´n´ı. Hloubku otvoru mu˚zˇeme urcˇit na za´kladeˇ znalosti u´hl˚u mezi krystalograficky´mi
rovinami krˇemı´ku. Zmeˇrˇ´ıme-li sˇ´ıˇrku sˇikme´ steˇny vyleptane´ho otvoru w, mu˚zˇeme urcˇit
hloubku otvoru d ze vztahu:
d = w
√
2. (5.5)
Princip meˇrˇen´ı hloubky vyleptane´ho otvoru je zna´zorneˇn na Obr. 5.8. Nejprve byla
w
d 54,7◦
Obr. 5.8: Geometrie anizotropneˇ vyleptane´ho otvoru v krˇemı´ku
zmeˇrˇena rychlost lepta´n´ı krˇemı´ku v 25 % roztoku TMAH. Meˇrˇen´ı bylo provedeno na
sˇesti vzorc´ıch, na ktery´ch byly pomoc´ı elektronove´ litografie a lepta´n´ı SiO2 v BHF vy-
tvorˇeny cˇtyrˇi kruhove´ otvory v SiO2 masce. Vzorky byly na´sledneˇ lepta´ny v 25 % roz-
toku TMAH a postupneˇ v hodinovy´ch intervalech vytahova´ny z leptac´ı la´zneˇ. Kazˇde´mu
vzorku tak odpov´ıda´ prˇ´ıslusˇna´ doba lepta´n´ı. Pomoc´ı rozsˇ´ıˇren´ı Measurement rastro-
vac´ıho elektronove´ho mikroskopu VEGA II od firmy TESCAN byly zmeˇrˇeny sˇ´ıˇrky cˇtyrˇ
steˇn kazˇde´ho ze cˇtyrˇ otvor˚u. Postup meˇrˇen´ı ilustruje Obr. 5.9, kde jsou sn´ımky otvor˚u
s vyznacˇeny´mi meˇrˇeny´mi vzda´lenostmi. Nameˇrˇene´ sˇ´ıˇrky steˇn w byly pomoc´ı vztahu
Obr. 5.9: Meˇrˇen´ı hloubky dvou r˚uzneˇ hluboky´ch otvor˚u
(5.5) prˇepocˇteny na hloubku otvoru d. Nameˇrˇena´ za´vislost hloubky otvoru na cˇase je
na Obr. 5.10. Jak je patrne´ z Obr. 5.10, docha´z´ı s rostouc´ım cˇasem ke zpomalova´n´ı
lepta´n´ı. Beˇhem lepta´n´ı mu˚zˇe docha´zet k loka´ln´ımu nasycen´ı leptac´ıho roztoku, nebo
”
prˇemosteˇn´ı“ leptany´ch otvor˚u vod´ıkovy´mi
”
bublinami“, ktere´ zde vznikaj´ı jako vedlejˇs´ı
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Obr. 5.10: Cˇasova´ za´vislost hloubky vyleptane´ho otvoru v 25 % roztoku TMAH, vliv mı´cha´n´ı
a zmeˇny koncentrace roztoku na rychlost lepta´n´ı
produkt chemicke´ reakce (2.14) a zabranˇuj´ı tak prˇ´ıstupu leptac´ıho roztoku do otvor˚u
[17]. Za u´cˇelem omezen´ı uvedeny´ch vliv˚u byl sestaven jednoduchy´ mı´chac´ı mechanis-
mus, ktery´ je zobrazen na Obr. 5.11. Ota´cˇky elektricke´ho motorku byly regulova´ny
Obr. 5.11: Mechanismus pro mı´cha´n´ı roztoku beˇhem lepta´n´ı
5. Prˇ´ıprava membra´n pomoc´ı anizotropn´ıho lepta´n´ı krˇemı´ku 36
se´rioveˇ zapojeny´m potenciometrem. Pro oveˇrˇen´ı vy´sˇe uvedeny´ch vliv˚u na pokles rych-
losti lepta´n´ı bylo provedeno dalˇs´ı meˇrˇen´ı rychlosti lepta´n´ı Si ve 25 % roztoku TMAH
za soucˇasne´ho mı´cha´n´ı leptac´ıho roztoku. Z nameˇrˇene´ za´vislosti hloubky otvoru na
cˇase (cˇerveneˇ vyznacˇeno na Obr. 5.10) je patrne´, zˇe lepta´n´ı prob´ıhalo v tomto prˇ´ıpadeˇ
dokonce pomaleji nezˇ lepta´n´ı bez mı´cha´n´ı. Prˇ´ıcˇinou zpomalova´n´ı lepta´n´ı je na´r˚ust kon-
centrace roztoku TMAH v d˚usledku odparˇova´n´ı vody z roztoku. Prˇi delˇs´ıch cˇasech
lepta´n´ı dosˇlo v neˇktery´ch prˇ´ıpadech dokonce ke ztuhnut´ı roztoku TMAH. Prˇi prvn´ım
meˇrˇen´ı lepta´n´ı (cˇerneˇ vyznacˇeno na Obr. 5.10) byla v cˇase t = 240 min doplneˇna do
roztoku voda, cozˇ zp˚usobilo na´r˚ust leptac´ı rychlosti na hodnotu srovnatelnou s rych-
lost´ı na zacˇa´tku lepta´n´ı. Pro dosazˇen´ı sta´le´ rychlosti lepta´n´ı krˇemı´ku v roztoku TMAH
je nutne´ beˇhem lepta´n´ı udrzˇovat sta´lou koncentraci roztoku. Pro oveˇrˇen´ı vlivu kon-
centrace roztoku na rychlost lepta´n´ı bylo provedeno dalˇs´ı meˇrˇen´ı, kde byla pr˚ubeˇzˇneˇ
doplnˇova´na voda na stanovenou pocˇa´tecˇn´ı hladinu. Nameˇrˇena´ za´vislost hloubky vy-
leptane´ho otvoru na cˇase je cˇerneˇ vyznacˇena na Obr. 5.12. Da´le bylo provedeno meˇrˇen´ı
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Obr. 5.12: Cˇasova´ za´vislost hloubky otvoru prˇi lepta´n´ı Si v 5 % a 25 % roztoku TMAH
rychlosti lepta´n´ı Si v 5 % roztoku TMAH. V pr˚ubeˇhu lepta´n´ı byla opeˇt doplnˇova´na
voda do roztoku. Nameˇrˇena´ za´vislost je vyznacˇena cˇerveneˇ na Obr. 5.12. Je patrne´, zˇe
doplnˇova´n´ım vody bylo v obou prˇ´ıpadech dosazˇeno sta´le´ rychlosti lepta´n´ı. Nameˇrˇeny´mi
za´vislostmi byly prolozˇeny prˇ´ımky, z jejichzˇ smeˇrnic byly urcˇeny na´sleduj´ıc´ı rychlosti
lepta´n´ı Si v TMAH:
RSi25%TMAH = (0, 65± 0, 02)µm/min, (5.6)
RSi5%TMAH = (1, 14± 0, 02)µm/min. (5.7)
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Na´sleduj´ıc´ı tabulka shrnuje vy´sledky vsˇech provedeny´ch meˇrˇen´ı. Jsou zde uvedeny
nameˇrˇene´ rychlosti lepta´n´ı Si a SiO2 v r˚uzny´ch roztoc´ıch. Jsou zde take´ uvedeny cˇasy
tSiO2 potrˇebne´ k odlepta´n´ı cele´ vrstvy SiO2 o tlousˇt’ce 1000 nm a cˇasy tSi potrˇebne´
k proleta´n´ı cele´ krˇemı´kove´ desky o tlousˇt’ce 380µm v jednotlivy´ch roztoc´ıch.
BHF BHF, hlad 30% KOH 25% TMAH 5% TMAH
RSi - - ≈ 0,8µm/min 0,65µm/min 1,14µm/min
RSiO2 101 nm/min ≈ 50 nm/min 5,6 nm/min 0,39 nm/min < 5 nm/h
RSi/RSiO2 - - ≈ 1,4·102 1,7·103 1,4·104
tSiO2 10 min ≈ 20 min 3 h 40 h > 200 h
tSi - - ≈ 8 h 10 h 6 h
Tab. 5.1: Srovna´n´ı rychlost´ı lepta´n´ı Si/SiO2 v r˚uzny´ch roztoc´ıch
Rychlost lepta´n´ı Si v KOH nebyla meˇrˇena, byla pouze odhadnuta na za´kladeˇ doby
potrˇebne´ k prolepta´n´ı cele´ krˇemı´kove´ desky. Podobneˇ byla odhadnuta i rychlost lepta´n´ı
otvor˚u v SiO2 na hladineˇ BHF, u n´ızˇ bylo pozorova´no, zˇe je vlivem povrchove´ho napeˇt´ı
prˇiblizˇneˇ dvakra´t nizˇsˇ´ı nezˇ rychlost lepta´n´ı souvisly´ch ploch (viz cˇa´st 5.4.1). O vhodnosti
leptac´ıho roztoku pro vytva´rˇen´ı membra´n nejv´ıce vypov´ıda´ selektivita roztoku v˚ucˇi
SiO2 masce, tedy pomeˇr rychlost´ı lepta´n´ı RSi/RSiO2 . Pro vznik membra´ny je nezbytne´,
aby tento pomeˇr byl veˇtsˇ´ı nezˇ pomeˇr tlousˇt’ky krˇemı´kove´ desky a SiO2 masky. Z Tab. 5.1
je patrne´, zˇe z uvedene´ho hlediska je nejvhodneˇjˇs´ı 5 % roztok TMAH. Nevy´hodou 5 %
roztoku TMAH je zhorsˇena´ selektivita v˚ucˇi rovina´m {111}. Bylo pozorova´no, zˇe prˇi
lepta´n´ı v 5 % roztoku TMAH docha´z´ı cˇasteˇji k nekontrolovane´mu podleta´n´ı sˇikme´ steˇny
vyleptane´ho otvoru. Srovna´n´ı otvor˚u vyleptany´ch v 25 % roztoku TMAH a 5 % roztoku
TMAH je na Obr. 5.13.
Obr. 5.13: Vliv koncentrace TMAH na selektivitu lepta´n´ı v˚ucˇi rovina´m {111} (vlevo lepta´no
ve 25 % roztoku TMAH, vpravo lepta´no v 5 % roztoku TMAH)
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5.6 Sn´ımky prˇipraveny´ch membra´n
Anizotropn´ım lepta´n´ım krˇemı´ku ve 25 % a 5 % roztoc´ıch TMAH byly prˇipraveny SiO2
membra´ny na Si substra´tu. Sn´ımky prˇipraveny´ch membra´n jsou na Obr. 5.14. Sn´ımky
membra´n jsou take´ na Obr. 5.13 a v leve´ cˇa´sti Obr. 5.2. V te´to pra´ci byly opakovaneˇ
vytva´rˇeny membra´ny o definovane´ velikosti cca 100µm. Nec´ıleneˇ docha´zelo ke vzniku
membra´n o rozmeˇrech mensˇ´ıch nezˇ 20µm v mı´stech, kde byla maska SiO2 posˇkozena
(viz spodn´ı cˇa´st Obr. 5.14).
200µm 200µm
100µm 100µm
Obr. 5.14: Sn´ımky membra´n prˇipraveny´ch anizotropn´ım lepta´n´ım krˇemı´ku
ZA´VEˇR
C´ılem bakala´rˇske´ pra´ce bylo oveˇrˇit mozˇnosti prˇ´ıpravy SiO2 membra´n pomoc´ı anizot-
ropn´ıho lepta´n´ı krˇemı´ku v roztoc´ıch KOH a TMAH. Pro nemozˇnost pouzˇit´ı poly-
mern´ıho rezistu PMMA jako masky pro lepta´n´ı, byly tyto masky prˇipraveny z SiO2 a to
ve dvou kroc´ıch: pomoc´ı elektronove´ litografie a chemicke´ho lepta´n´ı SiO2 v BHF. Aby
bylo zabra´neˇno nezˇa´douc´ımu odlepta´n´ı spodn´ı vrstvy SiO2, byl zvolen postup lepta´n´ı
SiO2 na hladineˇ BHF. Prˇi lepta´n´ı v 30 % roztoku KOH byla pozorova´na nedostatecˇna´
selektivita v˚ucˇi SiO2 masce. Z toho d˚uvodu byly pro vytva´rˇen´ı membra´n pouzˇity 25 %
a 5 % roztoky TMAH, ktery´ leptaj´ı SiO2 podstatneˇ pomaleji. Beˇhem lepta´n´ı krˇemı´ku
v 25 % roztoku TMAH byl pozorova´n pokles rychlosti lepta´n´ı v d˚usledku na´r˚ustu kon-
centrace roztoku, ktery´ byl zp˚usoben odparˇova´n´ım vody. Rovnomeˇrne´ leptac´ı rychlosti
bylo dosazˇeno pr˚ubeˇzˇny´m doplnˇova´n´ım H2O beˇhem lepta´n´ı. Sn´ızˇen´ı koncentrace roz-
toku TMAH z 25 % na 5 % vedlo na zvy´sˇen´ı rychlosti lepta´n´ı krˇemı´ku, ale take´ na
zhorsˇen´ı selektivity v˚ucˇi rovina´m {111}.
V pra´ci byl optimalizova´n postup prˇ´ıpravy SiO2 membra´n na krˇemı´kove´m substra´tu.
Dalˇs´ı pra´ce bude zameˇrˇena na vytva´rˇen´ı membra´n o rozmeˇrech pod 20µm, cozˇ jsou
nejmensˇ´ı rozmeˇry, ktery´ch zde bylo dosazˇeno. K tomu budou vyuzˇity zde nameˇrˇene´
rychlosti lepta´n´ı krˇemı´ku. Mezi pla´novana´ rozsˇ´ıˇren´ı te´to pra´ce patrˇ´ı depozice kovovy´ch
struktur na prˇipravene´ membra´ny, ktere´ budou slouzˇit pro experimenty v mikrosko-
pii bl´ızke´ho pole. Da´le take´ vytva´rˇen´ı pravou´hly´ch otvor˚u lepta´n´ım krˇemı´kovy´ch (110)
desek. Nabyte´ zkusˇenosti s lepta´n´ım krˇemı´ku budou take´ vyuzˇity pro vytva´rˇen´ı volneˇ
stoj´ıc´ıch struktur (
”
most˚u“ a
”
prˇevis˚u“) prˇ´ımo na krˇemı´ku, bez pouzˇit´ı membra´n.
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SEZNAM POUZˇITY´CH ZKRATEK A SYMBOLU˚
Si – krˇemı´k
SiO2 – oxid krˇemicˇity´
KOH – hydroxid draselny´
TMAH – tetramethylamonium hydroxid
fcc – mrˇ´ızˇka kubicka´ plosˇneˇ strˇedeˇna´ (face centered cubic)
(hkl) – Millerovy indexy roviny
{hkl} – Millerovy indexy souboru krystalograficky ekvivalentn´ıch rovin
[uvw] – Millerovy indexy smeˇru
〈uvw〉 – Millerovy indexy souboru krystalograficky ekvivalentn´ıch smeˇr˚u
CZ – Czochralske´ho metoda vy´roby monokrystalicke´ho krˇemı´ku
R〈uvw〉 – rychlost lepta´n´ı ve smeˇru 〈uvw〉
PMMA – polymethylmethakryla´t
MIBK – methylisobutylketon
IPA – isopropanol
n – index lomu
k – index absorpce
rs, rp – u´plne´ reflexn´ı koeficienty tenke´ vrstvy
< – odrazivost
BHF - pufrovana´ kyselina fluorovod´ıkova´ (buffered HF)
RSiO2BHF – rychlost lepta´n´ı souvisle´ plochy SiO2 v BHF
RSiO2BHF,hlad – rychlost lepta´n´ı souvisle´ plochy SiO2 na hladineˇ BHF
RSiO2KOH – rychlost lepta´n´ı SiO2 v KOH
RSiO2TMAH – rychlost lepta´n´ı SiO2 v TMAH
RSi25%TMAH – rychlost lepta´n´ı Si ve 25 % roztoku TMAH
RSi5%TMAH – rychlost lepta´n´ı Si ve 5 % roztoku TMAH
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